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Vorwort 



Während eines fünfjährigen treuen Zusammenarbeiten's mit dem 
Herrn Verfasser, als I. Assistenten der hiesigen agric.-chem. Versuchs- 
station in den Jahren 1877—82, haben wir häufig Gelegenheit 
gehabt, uns von der Unreinheit selbst der als puriss. bezeichneten 
chemischen Reagentien zu überzeugen und auf diesen Umstand 
Differenzen in den qualitativen und quantitativen chemischen Ana- 
lysen zurückzuführen. Wie uns, wird es auch wohl vielen anderen 
Fachgenossen schon ergangen sein. In den meisten Fällen denkt 
man bei Analysen-Differenzen am wenigsten an die verwendeten 
Reagentien, man beruhigt sich durchweg mit dem Bewusstsein, 
die reinste Sorte, welche überhaupt existirt, bezogen zu haben. 

Der Begrüf „reinstes" oder „purissimum" wird aber von den 
verschiedenen Fabriken chemischer Präparate sehr verschieden 
aufgefasst. Es ist daher erforderlich, dass die Fabriken thunlichst 
einheitliche Bezeichnungen einführen und eine feste Garantie leisten, 
wie weit sich der Reinheitsgrad ^wiitreckt. Selbstverständlich 
müssen bei dieser Forderung die Analytiker dem Umstände Rech- 
nung tragen, was bei der Darstellung der Reagentien im Grossen 
an Reinheit zu erreichen überhaupt möglich ist. 

Diese Frage kann daher, wie so viele anderen, nur durch 
ein Zusammengehen von chemischen Anlalytikern und Fabrikanten 
einheitlich und zur gegenseitigen Zufriedenheit gelöst werden. 

In Rücksicht hierauf dürfte der Verfasser dieses Schriftchens 
mehr als irgend ein Fachmann berufen sein, zur Lösung der ge-^^^ 
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nannten, wichtigen Frage beizutragen. Denn wenn derselbe sich 
während der fünfjährigen chemisch-analytischen Thätigkeit von der 
Nothwendigkeit grösserer Reinheit der Reagentien mit bestimmter 
Garantie überzeugt hat, so hat er während der darauffolgenden 
sechsjährigen Thätigkeit als controlirender Chemiker des Gesammt- 
betriebes einer der grössten chemischen Fabriken Deutschlands 
Gelegenheit gehabt, zu beobachten und festzustellen, was die 
chemischen Fabriken bezüglich der Reinheit der Reagentien zu 
leisten im Stande sind. 

Die in diesem Schriftchen vom Verfasser gegebenen Vor- 
schriften zur Prüfung der chemischen Reagentien auf Reinheit, sowie 
die Vorschläge zur einheitlichen Qualitätsbezeichnung werden daher 
den chemisch -analytischen Laboratorien, wie nicht minder den 
Fabriken sehr willkommen und von Nutzen sein. Mögen sie eine 
recht umfangreiche Berücksichtigung und weitere Vervollkommnung 
in den Berufskreisen finden.' Manche Analysen-Differenzen zwischen 
den verschiedenen chemischen Laboratorien werden dann ver- 
schwinden. 

Münster i.W., 22. November 1888. 

Prof. Dr. J. König. 
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Einleitung. 



Bei einer auf der Hauptversammlung der „Deutschen Gesell- 
schaft für angewandte Chemie" in Hannover stattgehabten Be- 
sprechung über einheitliche Untersuchungsmethoden hat der Ver- 
fasser, nachdem er schon in früherer Zeit, besonders durch seine 
Thätigkeit bei Herrn Prof. Dr. J. König — Münster, die Be- 
deutung der Reinheit chemischer Reagentien oftmals erkannte, im 
Auftrage der Firma E. Merck einheitliche Methoden für die 
Untersuchung käuflicher Reagentien vorgeschlagen. Es wurde auf 
genannter Versammlung insbesondere betont, dass die im Handel 
üblichen Begriffe „purissimum, purum und depuratum" nicht dazu 
angethan seien, den Reinheitsgrad der Reagentien genügend zu be- 
zeichnen; bei dem Einkauf böte ferner die Bedingung, fest ge- 
setzten Anforderungen zu entsprechen, eine bessere Garantie der 
Reinheit, als die relativ unsicheren Bezeichnungen „purissimum etc."; 
man solle also bestimmte Methoden aufstellen, nach denen die 
Reagentien zu prüfen wären. Dieser Vorschlag fand allgemeinen 
Anklang und es wurde empfohlen, zu dessen Bearbeitung Material 
zu sammeln.*) 

Schon bevor der Verfasser obigen Antrag in Hannovter einbrachte, 
hatte er sich bestrebt, für die gebräuchlichsten Reagentien ünter- 
suchungsvorschriften zu bearbeiten , nach' welchen man bei guter 



*) Zeitschrift für angewandte Chemie 1888, Heft 13, S. 373. 

Digitized by VjOOQIC 



— 6 — 

und sorgfältiger Herstellung der Präparate deren Reinheit garan- 
tiren kann,*) und es ist der Zweck des vorliegenden Schriftchens, 
diese Untersuchungsmethoden der Oeffentlichkeit zu übergeben. 

Bei der Art und Weise, in welcher die einzelnen Vorschriften 
abgefasst sind, dürften sie dem Analytiker besonders auch als An- 
leitung zur Prüfung der Reagentien willkommen sein und werden 
ferner bei späterer Ausarbeitung einheitlicher Methoden als ein 
Beitrag dienen können. 

Was die Bearbeitung des Schriftchens betrifft, so ist Folgendes 
zu bemerken: 

Die Reagentien wurden vom Verfasser in der Reinheit be- 
schrieben, in welcher sie zu den hauptsächlich gebräuchlichsten Me- 
thoden der qualitativen und quantitativen Analyse erforderlich sind, 
und es wurden bei der Prüfung zunächst die Anforderungen berück- 
sichtigt, die Fresenius in seinen bekannten diesbezüglichen Werken 
stellt. Letzterer hat jedoch Prüfungsvorschriften vorwiegend für 
nach bestimmter Darstellungsweise erhaltene Reagentien angegeben. 
Die Vorschriften, welche zur Prüfung der oft nach unbekannten 
Methoden gewonnenen Handelspräparate vorgeschlagen werden, 
mussten also ausführlicher gefasst werden. Vom Verfasser waren 
zu diesem Zwecke zunächst noch die thatsächlichen Verunreini- 
gungen der Handelsreagentien zu berücksichtigen, welch erstere 
durch Untersuchung einer grossen Anzahl Präparate der ver- 
schiedensten Bezugsquellen ermittelt werden konnten; ferner 
wurden durch eigene und sorgfältige Fabrikation Präparate nach 
verschiedenen Methoden hergestellt, um an solchen Proben sehen 
zu können, wie hoch man mit den Anforderungen in den Prüfungs- 
vorschriften gehen kann. 

Vermittelst eines solchen Materials, zu dessen Beschaffung in 
einer ehem. Fabrik durch tägliche praktische Arbeit reichlich Ge- 
legenheit geboten ist, wurde der grösste Theil der Vorschriften 



*) Die Firma E. Merck wird von jetzt ab die Reinheit der Reagentien, 
welche sie in den Handel bringt, nach den in dem Schriftchen aufgezeich- 
neten Methoden garantiren und so einen Anfang mit der Beschaffung von 
Reagentien nach bestimmter Garantie machen. 
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bearbeitet; eine kleinere Anzahl letzterer ist der Pharm. Germ. IL 
entnommen, in welchen Fällen immer die Bemerkung „Vorschrift 
der Pharm. Germ. II." beigefügt wurde. 

Ueberall ist auch bei den eigenen Vorschriften angegeben, 
welches Concentrationsverhältniss bei der Prüfung einzuhalten ist, 
welche Mengen zur Untersuchung zu nehmen sind und nach 
welcher Zeitdauer man das Eintreten eines Niederschlags oder 
einer Trübung zu beobachten hat. 

Die spec. Gewichte beziehen sich auf + 15° Gels. 

In Anmerkungen ist auf häufig vorkommende Verunreinigungen 
aufmerksam gemacht und wurden nothwendige Erklärungen bei- 
gefügt. 

Nach dieser ausführlichen Behandlung hofft der Verfasser, 
dass sein Schriftchen im Laboratorium des Analytikers von Nutzen 
sein und zur Beseitigung mangelhafter Handelsreagentien bei- 
tragen wird. 

Darmstadt, November 1888. 

Der Verfasser. 
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Acid. acetic. puriss. conc. [C'H^O']. 

Klar und farblos, Spec. Geiv. 1,064, 100 Theile enthalten 
ca. 96 Theile Essigsäure. (Quant. - Bestimmung mit Normalkali- 
lauge). ^ 

Flüchtig: 10 g hinterlassen beim Verdunsten keinen wägbaren 
Rückstand. 

Anmerkung. Beim Verdunsten grösserer Mengen der starken 
reinen Essigsäure verbleiben häufig Spuren eines theilweise ver- 
brennlichen (organischen) Rückstandes ; es dürfen aber 50 g des 
reinen Präparates höchstens 1 mg Rückstand hinterlassen. 

Prüfung auf schwere Metalle und Erden: 10 g, auf 100 cc ver- 
dünnt, zeigen weder nach dem Uebersättigen mit Ammon, noch nach 
Zugabe von Schwefelammon und oxalsaures Ammon .eine Veränderung. 
Auch bei längerem Stehen in der Wärme bleibt diese Flüssigkeit 
unverändert. 20 g werden auf 100 cc verdünnt, dann mit frischem 
Schwefelwasserstoffwasser versetzt; es zeigt sich hierbei keine 
braune Färbung. 

Prüfung auf Schwefelsäure : man versetzt 10 g mit 1 50 cc Wasser, 
erhitzt zum Kochen, fügt Chlorbaryum zu und stellt diese Flüssig- 
keit mehrere Stunden bei Seite ; es zeigt sich keine Schwefel säur e- 
reaction. 

Prüfung auf Sahsäure: 5 g werden auf 50 cc verdünnt; die 
Flüssigkeit zeigt nach Zusatz von Salpetersäure und Silbernitrat 
keine Veränderung. 

Prüfung auf Empyreuma: 5 g, mit 15 cc Wasser verdünnt, 
entfärben 3cc Vioo Chamäleonlösung nach V* stündigem Stehen 
nicht. 

Neben der reinen Essigsäure verschiedener Stärke kommt auch Add* 
aceÜC, techn» irt den Handel ^ welch letzteres Präparat gewöhnlich Kupfer- 
geholt zeigt, au^ch die Probe mit Chamäleon nicht aufhält, erheblichen Bückstand 
beim Verdv/nsten hinterlässt, u/nd nicht klar vmd farblos ist 
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Acid. carminlcum pur. [C"H*«0*«]. 

RothJbraunes Pulver. 

Löslichkeit: 1 g löst sich in 2 g Wasser vollständig. Ein Zusatz 
von 20 cc 95^0 Alcohol bewirkt in vorstehender Lösung keine er- 
hebliche Ausscheidung, 

Anmerkung. Bislang wurde von den meisten Fabriken unter 
dem Namen Acid. canninicum ein Präparat in den Handel gebracht, 
das in Wasser und Alcohol vollständig trüb löslich und daher sehr 
stark verunreinigt ist. 

Acid. chromic. puriss. [CrO'], schwefelsäurefrei. 
Kleine j trockene, rothe Kry stalle, 

Prüfung auf Schwefelsäure: 2 g lösen sich in 20 cc Wasser klar, 
und diese Lösung zeigt auf Zusatz einiger Tropfen Salzsäure und 
Chlorbaryum nach 10 Minuten keine Veränderung. 

Anmerkung. Die Chromsäure-Sorten des Handels haben meistens 
einen starken Gehalt an freier Schwefelsäure oder an schwefel- 
sauren Salzen. Näheres über diesen Gegenstand berichtet Vulpius im 
Archiv der Ph. 1886, Seite 965. Obige reine Chromsäure, welche 
nach bekannten Methoden früher schon im Kleinen für Laboratoriums- 
zwecke hergestellt wurde, ist erst seit einigen Jahren in den Handel 
eingeführt. 
Es findet sich im Handel aicsser genanntem Präparat auch A.cid* chromic» 
pur* und Add. chromic. technic, 

Acid. citric. albiss. puriss. [C*H^O']. 

Grosse, farblose, durchscheinende, luftbeständige Krystalle, 
welche bei geringer Wärme verwittern, bei ungefähr 165° schmelzen 
und beim Glühen verkohlen. 1 Theil der Säure bedarf zur Lösung 
0,54 Theile Wasser, 1 Theil Weingeist und etwa 50 Theile Aether, 

Die wässerige Lösung bleibt beim Vermischen mit überschüs- 
sigem Kalkwasser klar, lässt aber beim Erhitzen einen weissen 
Niederschlag fallen, welcher beim Erkalten fast völlig wieder ver- 
schwindet. 

Die wässerige Lösung der Säure (1 : 10) darf weder durch Baryum- 
nitrat, noch durch Ammoniumoxalat mehr als schwach opalisirend 
getrübt werden. In gepulvertem Zustande mit Schwefelwasser- 
stoffwasser Übergossen, werde sie nicht verändert. Beim Versetzen 
einer weingeistigen Kaliumacetatlösung mit einer wässerigen Lösung 
der Säure (1:3) entstehe kein weisser krystallinischer Niederschlag. 
(Vorschrift der Pharm. Germ. IL) 

Anmerkung. Bei den verschiedenen Sorten des Handels ist auf 
ein häufiges Vorkommen von Spuren Eisen, Kalk, Schwefelsäure oder 
Blei zu achten. 
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Acid. hydrochloric. purum conc. [HCl]. 

Enthält ca. 38 Procent H CL Die Salzsäure ist Mar und farb- 
los und nach dem Verdünnen mit Wasser ohne Geruch. Spec. 
Gew. 1,19. 

Untersuchung auf Schwefelsäure: 

a) 5 g werden mit 50 cc Wasser verdünnt und Chlorbaryum 
zugegeben; nach 12 Stunden zeigt sich keine Schwefelsäurereaction. 

b) 100 g sind frei von Schwefelsäure oder enthalten höchstens 
1 mg H'SO*. Zu dieser Probe werden 500 g langsam auf de^i 
Wasserbade auf circa 1 cc verdunstet und im Rückstand etwaige 
Schwefelsäure bestimmt und berechnet. 

Anmerkung. Bei Untersuchung verschiedener Proben Acid. 
muriat. puriss. des Handels habe ich fast kein einziges Muster nach 
oben angegebener genauer quantitativer Bestimmung vollständig 
schwefelsäurefrei gefunden. Viele Muster zeigten sogar bei der ge- 
wöhnUchen Probe durch Verdünnen mit Wasser, also ohne vorheriges 
Verjagen der Säure, schon Schwefelsäurereaction. Jedenfalls kann 
man verlangen, dass der Schwefelsäuregehalt im reinen Präparate des 
Handels nur ein höchst minimaler ist, und habe ich, um eine Grenze 
zu ziehen, obige quantitative Bestimmung in die Prüfungsmethode 
aufgenommen. 

BezügUch des Nachweises der Schwefelsäure mögen an dieser Stelle 
die Untersuchungen von Blitz (Archiv der Pharm. 1874, IL, S. 149 flF.) 
erwähnt werden. Nach Blitz verhindert Essigsäure und ihre Salze die 
Barytreaction am wenigsten, am meisten die Salzsäure , Salpetersäure 
und die sauren salpetersauren Flüssigkeiten, in der Mitte stehen die 
Chlormetalle und die neutralen salpetersauren Salze. 

Flüchtig: 10 g hinterlassen beim Verdimsten einen höchst mini- 
malen und kaum wägbaren Rückstand. 

Anmerkung. Wenn man die starke reine Salzsäure in grösseren 
Mengen verdunstet, so zeigen sich fast immer Spuren von Rückstand 
(wahrscheinlich Kalk aus den Glas- oder Porzellangefassen und 
Schwefelsäure). Beim Verdunsten von 50 g in der Porzellanschale er- 
hielt ich gewöhnlich ca. 1 mg Rückstand. (Vergl. auch Anmerkung 
bei Acid. nitric.) 

Die Herstellung einer absolut chemisch reinen Säure ist schwierig 
und ich habe auch mit verschiedenen anderen Fabriken wegen Be- 
schaffung eines durchaus reinen Präparates vergeblich verhandelt. 

In guten Handelspräparaten sind die Verunreinigungen sehr minimal, 
sodass letztere bei der Verwendung der Säuren zur Analyse in den 
meisten Fällen gar nicht in Betracht gezogen werden. Ich habe es 
trotzdem für wichtig gehalten, auf diese Spuren von Venmreinigungen 
aufmerksam zu machen und habe zugleich bei Feststelung der Flüch- 
tigkeit oder bei Prüfung auf Schwefelsäure die Mengen , welche zur 
Untersuchung zu nehmen sind, vorgeschrieben, damit geringwerthige 
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und mit weniger Sorgfalt bereitete Handelpräparate, wie sie so oft 
unter der Bezeichnung »purum« in den Handel kommen, besser als 
bislang erkannt werden. 

Prüfung auf schwere Metalle, Tfionerde und Kalk: 

a) 10 g werden mit 10 cc Wasser verdünnt und mit 5 cc 
frischem Schwefel wasserstoffwasser im Reagensglase überschichtet; 
nach 1 stündigem Stehen (sowohl in der Kälte als in der Wärme) 
entsteht zwischen beiden Flüssigkeitsschichten keine Färbung und 
kein gelber King (Arsen). 

Anmerkung. Vorstehende Prüfung auf Arsen ist von der Pharm. 
Commission des Deutschen Apoth.- Vereins näher besprochen (vergl. 
Archiv für Pharm. 1886, S. 945). Eine Salzsäure , welche diese Probe 
aushält, ist für die meisten analytischen Zwecke gut. Für besondere 
gerichtlich chemische Untersuchungen ist Salzsäure nothwendig, 
welche sich bei Prüfung einer grösseren Menge (mehrere Liter), nach 
Eindunsten unter Zusatz von chlorsaurem Kali, im Marsh'schen Apparat 
als absolut arsenfrei erweisen soll. Eine solche Säure wird nach 
Otto und nach Beckurts am besten durch genügendes Behandeln 
von gewöhnlicher Salzsäure mit Schwefelwasserstoff oder mit Eisen- 
chlorid erhalten. 

b) 20g werden mit Wasser verdünnt, mit Amnion schwach 
übersättigt, einige Tropfen Schwefelammon und oxalsaures Ammon 
zugegeben, wodurch auch nach längerem Stehen keine Veränderung, 
insbesondere keine dunkle Färbung entsteht. 

c) 5g, auf 25 cc verdünnt, zeigen nach Zusatz von einigen 
Tropfen Kaliumrhodanatlösung keine röthliche Färbung. 

Prüfung auf schweflige Säure: eine durch Jodstärke schwach 
blaue Flüssigkeit wird auf Zusatz einiger cc der vorher verdünnten 
Salzsäure nicht entfärbt*. 

Prüfung auf Chlor: 5 cc sehr verdünnter frischer Stärkelösung 
werden mit einigen Tropfen Jodkaliumlösung und alsdann mit 
einigen Tropfen verdünnter Schwefelsäure und 1 cc der vorher mit 
Wasser verdünnten Salzsäure versetzt; es tritt keine blaue Fär- 
bung ein. 

Neben Äcid. hydrochloric. pur. findet sich im Handel die rohe ScUz^ 
süure» Als Verunreinigungen der käuflichen Salzsäure werden in der Literatur 
u. A. genannt: Schweflige Säu/re, Schwefelsäure^ Chlor y Brom, Jod, Fluorwasser- 
stoff, Arsen, Eisen, Kalk und Alkalien. Alcock (Phann. Post 1888, Nr. 37, 
S. 587) fand in gewöhnlicher gelber Salzsäure des Handels oft grosse Menge 
Schwefelsäure. Mn Muster zeigte 3,34^/o IT^SO*, ein anderes 9,97 ^/o H^SO*. 
Bezüglich des Add. hydrochl. pur, macht Schröder noch darauf aufmerksam, dass 
er unangenehmen Geruch und zu starke Einwirkung auf Chamäleon beobachtet 
habe; eine Säure, welche diese Mängel zeige, sei wahrscheinlich mit organischen 
Chloriden verunreinigt. (Archiv des Pharm. 85, S. 386.) 
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Acid. hydrofluoric. fumans puriss. [HF]]. 

Die Flusssäure erscheint in einem 1 — 2cc weiten Reagens- 
glase farblos, greift sehr. stark das Glas an und raucht an der Luft. 
Anmerkung. Zuweilen ist die reine Flusssäure nicht ganz farblos 
(wahrscheinlich durch das längere Stehen in Kautschukflaschen). 

Flüchtig: 10 g hinterlassen nach dem Verdunsten und Glühen 
im Platintiegel einen höchst minimalen und kaum wägbaren Rück- 
stand. 

Anmerkung. Bei einem vorsichtig hergestellten Präparate soll 
nach dem Verdunsten von 50 g und schwachem Glühen höchstens 
1—2 mg Rückstand verbleiben. Solche minimale Spuren von Rück- 
stand zeigen sich auch bei anderen starken Säuren fast allgemein. 
(Vergl. Anmerkung bei Acid. hydrochloric.) 

Prüfung auf Schwefelsäure: 2 g werden mit 50 cc Wasser ver- 
dünnt, alsdann Salzsäure und einige Tropfen Chhrbaryumlösung 
zugesetzt ; innerhalb 5 Minuten entsteht Icdn Niederschlag, 

Prüfung auf Arsen, schwere Metalle und Erden etc. : 
10 g werden auf 40 cc verdünnt, erwärmt und Schwefelwasser- 
stoff eingeleitet, wodurch kein gelber (Arsen) und auch kän dunkel 
gefärbter Niederschlag (schwere Metalle) entsteht. 

5 g werden mit 50 cc Wasser verdünnt, mit Ammon über- 
sättigt, Schwefelammon , kohlensaures Ammon und phosphorsaures 
Ammon zugegeben, wodurch keine Trübung entsteht. 

Acid. hydro-silicico fluoric. puriss. [SiFl^H']. 

Flüchtig, frei von Metallen etc: 

5 g verflüchtigen sich beim Erhitzen in der Platinschale voll- 
ständig. 

5g werden mit 10 cc Wasser verdünnt, etwas Salzsäure und 
darauf Schwefelwasserstoffwasser zugesetzt; es entsteht kein Ni^er- 
schlag. 

5 g mit 10 cc Wasser verdünnt , geben nach Zusatz einer Lö- 
sung von salpetersaurem Strontium innerhalb 5 Minuten keine 
Trübung. 

Acid. molybdänic. purum [MoO"^]. 

Weisses Pulver^ welches ca. 85"/o Molybdänsäure- Anhydrit und 
ca. 15®/o salpetersaures Ammon und Feuchtigkeit enthält. 

Prüfung auf schwere Metalle: Die Lösung (1 : 5) in verdünntem 
Ammon ist klar und zeigt auf Zusatz von Schwefelammon keine 
Veränderung. ^.g.,^^, .^ GoOglc 
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Prüfung auf Phosphorsäure: 10g des Präparates werden in 
25 cc Wasser und 15 cc Aramon (0,910) gelöst, und diese Lösung 
mit 150 cc Salpetersäure (1,20) vermischt; auch nach 2 stündigem 
Stehen in gelinder Wärme darf sich hierbei kein gelber Nieder- 
schlag (Phosphormolybdänsaures Ammon) zeigen. (Vergl. auch An- 
merkung bei Ammon molybdänic.) 

Anmerkung. Acid. molybdänic pur. ist dasj enige Molybdänsäure- 
Präparat, welches gewöhnlich in den Laboratorien Vei*wendung findet. 
Beim Erwärmen mit Natronlauge zeigt diese Molybdänsäure starken 
Geruch nach Ammon. Ueber vergleichende Untersuchungen von 
Molybdänsäure-Präparaten des Handels siehe im Repertor f. analyt. 
Chemie 84, Nr. 11, S. 161, eine Arbeit von J. König. 

Acid. molybdänic. puriss. ammoniaJcfrei [MoO'']. 

Das Präparat ist ca. 100 procentig. Im Gegensatz zu dem 
rein weissen Aussehen der Purum-Säure des Handels zeigt diese 
reinste Molybdänsäure einen schwachen Stich ins Bläuliche (durch 
minimale Spuren Molybdänoxyd verursacht). 

Prüfung auf schwere Metalle: 2 g lösen sich in 10 cc Wasser 
und 5 cc Ammon von 0,910 sp. Gew. nach kurzem Stehen in ge- 
linder Wärme vollständig, und zeigt die Lösung auf Zusatz von 
Schwefelammon keine Veränderung. 

Prüfung auf PhospJwrsäure : Wie bei Acid. molybdänic. pur. 
Anmerkung. Untersuchungen von Molybdänsäure des Handels 
durch J. König siehe unter Anmerkung bei Acid. molybdänic. pur. 

Acid. nitric. pur. [HNO»]. 

Enthält ca. 33 Procent HNO», ist klar und farblos. Spec, 
Gew. 1,J20. 

Flüchtig: 10 g hinterlassen beim Verdunsten im Porzellan- 
schälchen einen ganz minimalen und kaum wägbaren Rückstand. 
Anmerkung. Beim Verdunsten grösserer Mengen der reinen 
Säure im Porzellanschälchen , habe ich immer wägbare Bückstände 
(Kalk) bekommen; nach dem Verdunsten von 50g des starken reinen 
Präparates zeigte sich gewöhnlich 2—3 mg Gewichtszunahme des 
Schälchens. (Vergl. auch Anmerkung bei HCl.) 

Die Prüfung auf vollständige Flüchtigkeit der Säuren wird übrigens 
von Vielen durch Verdunsten nur weniger Tropfen auf Platinblech ^ 
ausgeführt und die Anforderungen sind in den meisten Werken, 
welche sich mit Prüfung der Reagentien befassen, nicht so hoch wie 
hier gestellt. Eine Bestimmung unter Anwendung grösserer Mengen 
ist aber oft wichtig und dürfte dieselbe dann am zweckmässigsten 
doppelt und zwar im Porzellanschälchen und im Platinschälchen aus- 
geführt werden. ^.^.^.^^ ^^ GoOglc 
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Prüfung auf Schwefelsäure: 10 g werden in einem Porzellan- 
schälchen auf circa 1 g verdampft, mit 30 cc Wasser verdünnt, die 
Flüssigkeit in ein Becherglas gebracht, erhitzt und Chlorbaryum 
zugegeben; auch nach einigen Stunden zeigt sich keine Schwefel- 
säurereaction. 

Prüfung auf Chlorid-: 10g werden mit 50 cc (absolut reinem) 
destillirtem Wasser verdünnt, alsdann Silbernitratlösung zugegeben, 
wodurch keine Veränderung eintritt. 

Prüfung auf schwere Metalle und Erden: 20 g werden mit 
Wasser verdünnt und überschüssiges Ammon, Schwefelammon und 
oxalsaures Ammon zugegeben, wodurch keine dunkle Färbung und 
keine Trübung entsteht. 

Neben Äcid. nitric. pur, verschiedener Stärke und Add, nitric» piiriss, 
fum, findet sich im Handel die gewöhnliche Salpetersäure (Add» nitric. 

crud,). Dieses Präparat zeigt meistens starke Chlorreaction. 

Als Verwnreinigung der käuflichen Säure werden femer angegeben : Eisen^ 
Schwefelsäure j salpetrige Säure und Jodsäure; letztere durch Schütteln mit 
Chloroform evt nach Zusatz einiger Tropfen Schwefelwasserstoffwasser zu er- 
kennen. 

Acid. nitric. pur. fum. 

Gelbliche^ klare Flüssigkeit Spec. Gew. 1,48. 
Prüfung wie bei Acid nitric. puriss. 

Acid, oxälic. purissim. [C'H»0*+ 2H»0]. 
Farblose Krystalle, welche nicht verwittert sein dürfen. 
Flüchtig: 10 g hinterlassen beim Glühen im Platintiegel 
keinen wägbaren Rückstand. 

Anmerkung. Von verschiedenen Seiten wird Acid. oxalic. puriss. 
in den Handel gebracht, welche kalihaltig ist und beim Glühen einen 
stark alkalisch reagirenden Rückstand hinterlässt. Es wurden von 
mir innerhalb des letzten Jahres 3 Muster Acid. oxalic. puriss. aus- 
wärtiger Fabriken untersucht, die 0,5 bis 1 Procent Kali enthielten. 
Vor solchen Präparaten muss gewarnt werden, da die Oxalsäure in 
ehem. analyt. Laboratorien mit zur quantitativen Bestimmung des 
Kalis verwendet wird. 

Prüfung auf Schwefelsäure: 5 g werden mit 100 cc Wasser ge- 
löst und zu der Lösung einige Tropfen Salzsäure und Chlorbaryum 
gegeben ; nach mehrstündigem Stehen in der Wärme zeigt sich in 
der Flüssigkeit keine Schwefelsäurereaction. 

Prüfung auf schwere Metalle: Die Lösung 1:10 zeigt auf 
Zusatz von Ammon und Schwefelammon keine Veränderung. 

Prüfung auf Ammoniak: a) 2 g werden mit überschüssiger 
Natronlauge im Reagensglase erwärmt, wobei sich kein Geruch nach Ic 
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Ammoniak zeigt. Feuchtes Curcuma - Papier darf durch die ent- 
weichenden Dämpfe nicht gebräunt werden. 

b) 2,5 g werden in 30 cc Wasser gelöst, mit Kali caust. alc. 

dep. übersättigt und circa 15 Tropfen Nessler^s Reagens zugegeben; 

es darf keine deutlich gelbe und keine braunrothe Färbung eintreten. 

Anmerkung, lieber die Genauigkeit obiger Probe mit Nessler's 

Reagens vergl. unter Acid. sulfur. puriss. Anmerkung. 

Es ist schon stark ammonhaltige Oxalsäure in den Handel ge- 
kommen, und sind dadurch bei Herstellung von Normal-Oxalsäuren 
unangenehme Differenzen entstanden. 

Acid. phospho-molybdänic. solut. 
Acid. pliosplio-wolframic. solut. 

Beide Präparate werden bei Untersuchung auf Alkaloide ver- 
wendet und müssen aus reinen Chemikalien hergestellt werden; 
ebenso andere Alkalo'id-Reagentien wie: Kaliumwismvthjodid^ 
Kaliumcadtniurnjodidf Kaliwmquecksilberjodid , GoldcMorid, 
Fröhdes Retigens, Jodsaures Kalif frei von Jodkalium und 
andere. 

Acid. pyrogallic. bisublimat [C'H'O']. 

Sehr leichte, weisse, glänzende Blättchen oder Nadeln von 
bitterem Geschmack, die sich in 2,3 Theilen Wasser zu einer klaren, 
farblosen und neutralen Flüssigkeit, auch in Weingeist und Aether 
auflösen. Sie schmelzen bei isr und sublimiren bei vorsichtigem 
Erhitzen ohne Rückstand. 

Die wässerige Lösung wird auf Zusatz von Natronlauge schnell 
gebräunt, durch eine frisch bereitete Lösung von Ferrosulfat (1:3) 
tief indigblau, durch Eisenchloridlösung braunroth gefärbt. Aus 
einer Lösung von Silbernitrat scheidet sie fast sofort Silber ab. 
(Vorschrift der Pharm. Germ. IL) 

Acid. sulfuric. purissim. [H'SO']. 

Spec, Gew, 1,84, Jclar und farblos. 

Flüchtig: 10 g hinterlassen beim Eindampfen in der Platin- 
schale keinen wägbaren Rückstand. 

Prüfung auf Salpetersäure: 100 g Säure werden mit einem 
Tropfen einer mit dem zehnfachen Volumen Wasser verdünnten 
Indigolösung versetzt und alsdann 100 cc Wasser zugegeben ; auch 
nach längerem Stehen tritt keine Entfärbung ein. 

Anmerkung. Zur Prüfung auf Salpetersäure werden am häufigsten 

die Reactionen mit Indigo, mit schwefelsaurem Eisenoxydul, mit Brucin 

iL 
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und Diphenylamin angewendet. Es wird in vorstehender Prüfungs- 
vorschrift die Indigoprobe vorgeschlagen. Damit letztere möglichst 
zuverlässig wird, nimmt man ein grösseres Quantum, 100 g Säure. Um 
annähernd die Genauigkeit der Indigoreaction festzustellen, habe ich 
von einer Acid. sulfuric. puriss., welche genannte Reaction und auch 
die Brucin- und Diphenylaminreaction nach A. Wagner aushielt, 
1kg mit 1 mg HNO* versetzt und nun von diesem Präparat 100 g 
mit Indigo schwach gefärbt ; es trat auf Zusatz von 100 cc Wasser 
schon nach wenigen Minuten vollständige Entfärbung ein ; die Prüfung 
ist also in der oben vorgeschriebenen Weise zur Untersuchung des 
Acid. sulf. puriss. sehr geeignet. 

Die Diphenylamin- und die Brucinreaction werden häufig bei Unter- 
suchung des Trinkwassers auf Salpetersäure angewendet und es ist 
bekannt, dass man bei diesen Methoden nur zuverlässige Resultate 
erhält, wenn man sich aufs Genauste an bestimmte Vorschriften hält. 

A. Wagner (Zeitschrift für analytische Chemie 1881, S. 329 ff.) 
giebt für die Diphenylaminmethode folgende Vorschrift: »In ein Wernes 
PorzeUanschälchen wird 1 cc der zu prüfenden Nitratlösung (resp. bei 
Untersuchung der Schwefelsäure 1 cc reinstes destillirtes Wasser) 
gegeben, dann fügt man einige Rrystalle von Diphenylamin zu und 
giesst mit einem V» cc fassenden Platinlöffel zwei solcher Löffel voll 
conc. Schwefelsäure ein. Durch das Eingiessen des ersten Löffels 
Schwefelsäure schmilzt zunächst das Diphenylamin und löst sich dann 
auf Zusatz des zweiten auf. Bei Spuren von Salpetersäure entsteht nach 
einiger Zeit blaue Färbung, welche bald in Gelb übergeht.« In ähn- 
licher Weise erhält man mit Brucin die rothe Färbung (1. c). Ich habe 
nach diesen Methoden verschiedene Muster Schwefelsäure untersucht 
und habe dabei keine Färbung erhalten. Weicht man indess nur 
wenig von der Vorschrift ab, so fallt das Resultat oft anders aus und 
A. Vogel (N. Rep. Pharm. 24. 356) giebt an, dass er noch keine für rein 
gekaufte Schwefelsäure erhalten habe, welche mit Brucin keine rosen- 
rothe Färbung gäbe. Es erscheint für den Fabrikanten der reinen 
Schwefelsäure sehr schwierig, ein Präparat zu liefern, das unter allen 
Umständen die Brucin- und die Diphenylaminreaction aushält, wogegen 
eine Garantie nach der Indigomethode eher verlangt werden kann. 

Vielleicht wären auch zur Untersuchung der Schwefelsäure auf 
Spuren von Salpetersäure die Methoden zweckmässig, welche sich auf 
Reduction der Salpetersäure zu salpetriger Säure oder Ammoniak 
gründen; ob diese aber bei Untersuchung der reinen Schwefelsäure 
zuverlässiger sind, als obige Indigomethode, und in welcher Weise dann 
am besten die Prüfungen auszuführen wären, müsste erst durch wei- 
tere Untersuchungen entschieden werden. 

Prüfung aufreducirende Substanzen : 1 5 cc Schwefelsäure werden 
mit 60 cc Wasser versetzt; diese Flüssigkeit wird durch Zugabe 
eines Tropfens V" Normal-Chamäleonlösung (1 cc 0,0056 Fe) deut- 
lich roth gefärbt. 

Prüfung auf Blei: Wird die Säure mit dem 5 fachen Volumen 
starken Weingeistes vermischt, so tritt auch nach längerem Stehen 
keine Trübung ein. ^ . u 
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Prüfung auf sonstige Metalle: 10 cc werden mit Wasser ver- 
dünnt, mit Ammon im Ueberschusse, einigen Tropfen Schwefel- 
ammonium und oxalsaurem Ammon versetzt, wodurch keine grün- 
liche Färbung und keine Trübung entsteht. 

Prüfung auf Arsen: In die ca. 200 cc fassende Entwicklungs- 
flasche eines Marsh'schen Apparats werden 20 g absolut arsenfreies 
Zink und die Schwefelsäure, nachdem sie vorher mit 3 Theilen 
Wasser verdünnt ist, gegeben, alsdann der Apparat in üblicher 
Weise in Gang gesetzt. Es zeigt sich nach V« stündiger Gasent- 
wickelung kein Arsenspiegel. 

Anmerkung. Acid. sulfuric. puriss., welche die Prüfung im Marsh'- 
schen Apparat aushält, findet sich im Handel fast allgemein, dagegen ist 
mir verschiedentlich bleihaltige Säure und solche, welche die Prüfung 
mit Chamäleon nicht aushält, resp. Norm. Chamäleon sofort entfärbte, 
vorgekommen. 

Prüfung auf Ammon: 2 g Säure werden mit circa 30 cc Wasser 
verdünnt, mit 3—4 g Kali caüstic. übersättigt und nun 10—15 
Tropfen Nessler's Reagens zugegeben ; es darf keine deutlich gelbe 
und auch keine braunrothe Färbung eintreten. 

Anmerkung. Nach W. Gintl wurden in einer Acid. sulfuric. 
puriss. des Handels ö^/o Ammon gefunden. Die Prüfung auf Ammon 
mit Nessler's Reagens ist bekanntlich sehr genau. Zu 100 g conc. 
Schwefelsäure habe ich 1 mg NH' gegeben und alsdann wie oben vor- 
geschrieben mit Nessler's Reagens untersucht, wobei sich deutliche 
gelbe Färbung und Trübung zeigte. 

Prüfung auf Halogene: 2 g werden auf 30 cc verdünnt und 
einige Tropfen Lösung von salpetersaurem Silber zugegeben; es 
entsteht keine Veränderung. 

ÄiLsser der reinen Schwefelsäure wird die rohe Säure (Acid, »ulfuric» 
crud,) gebraucht; dieses Präparat enthält gewöhnlich Arsen, FltLSssäure, Blei, 
Eisen, Titan, Stickoxyd, Salpetrige Säure, Salpetersäure, Selen. 

Acid. sulfuric. fumans. [H'SO*+SO*J. 

OeMicke, bisweilen etwas gefärbte oder nicht vollständig klare 
Flüssigkeit, welche an der Luft raucht 

Prüfung auf Salpetersäure: 20 g werden mit 4 bis 5 Tropfen 
der mit dem 10 fachen Volumen Wasser verdünnten Indigolösung 
versetzt und nun vorsichtig 20 cc Wasser zugefügt ; die Flüssig- 
keit muss auch nach einigen Minuten eine deutlich blaue Färbung 
zeigen. 

Anmerkung. Das Präparat wird im Gemisch mit reiner Schwefel- 
säure für die Kjeldahl-Bestimmungen gebraucht und für diese Zwecke 
vom Analytiker selbst durch eine bHnde Bestimmung controlirt. Die 
bei Acid. sulfuric. puriss. zur Prüfung auf Salpetersäure-Benannten 
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Vorschriften können hier nicht zur Anwendung kommen. Die oben 
angegebene Prüfung hielt ein Präparat aus, welches als garantirt 
»N-frei«' in den Handel kommt; die gewöhnlichen Handelspräparate 
entfärbten aber 4 bis 5 Tropfen Indigo meistens sehr schnell. Um 
hier die Genauigkeit der Indigoprobe ungefähr festzustellen, wurde 
auf 20 g der garantirt N-freien Acid. sulfuric. fumans des Handels 
Va mg HNO* alsdann Indigo und Wasser, wie oben angeführt, zu- 
gegeben; es trat nach dem Wasserzusatz sofortige Entiarbung des 
Indigo's ein. 

Acid. tartaric. puriss. [C*H'0»]. 

Grosse, farblose, durchscheinende, säulenförmige, oft in Krusten 
zusammenhängende, luftbeständige, beim Erhitzen unter Ausstossung 
des Geruchs nach verbrennendem Zucker verkohlende Krystalle, in 
0,8 Theilen Wasser und in 2,5 Theilen Weingeist löslich. 

Die wässerige Lösung der Säure giebt mit Kaliumacetatlösung 
einen krystallinischen , mit überschüssigem Kalkwasser einen an- 
fangs flockigen, bald krystallinisch werdenden, in Ammoniumchlorid 
und in Natronlauge löslichen, aus letzterer Lösung beim Kochen 
sich gelatinös abscheidenden, beim Erkalten sich wieder lösenden 
Niederschlag. 

Die wässerige Lösung der Säure 1 : 10 werde weder durch 
Calciumsulfat , noch durch Baryumnitrat oder Ammoniumoxalat 
getrübt. In gepulvertem Zustande mit SchwefelwasserstofFwasser 
Übergossen, werde sie nicht verändert. (Vorschrift der Pharm. 
Germ. IL) 

Anmerkung. Bei den verschiedenen Sorten des Handels ist auf 

ein häufiges Vorkommen von Spuren Eisen, Kalk, Schwefelsäure oder 

Blei zu achten. 

Aether puriss. [C*H"0]. 

Spec. Gew. 0,722—0,720. Siedepunkt 34—36' C. 

Der Aether ist /arblos und von nmtraler Reacfion , er zeigt 
keinen unangenehmen Gertich. 

Flüchtig: 50 g hinterlassen, langsam verdunstet, keinen Rück- 
stamd. 

Prüfung mit Kali: 30 cc werden nach der Angabe von B. 
Fischer mit ca. 5 g festem Kali einige Tage unter zeitweiligem 
Umschütteln ins Dunkle gestellt; es zeigt sich hierbei keine braune 
Abscheidung. 

Unterstichung auf Wassergehalt siehe Anmerkung unter „Aether 
puriss., über Natrium destillirt". 

Anmerkung. Aether, welcher obige Prüfungen aushätt, daher sehr 
rein ist, kommt erst seit neuerer Zeit und zwar von verschiedene: 
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Seiten in den Handel Früher zeigten sich auch bei den besseren Handels- 
sorten häufig unangenehmer Geruch und sonstige Verunreinigungen. 
In Proben Aether auswärtiger Bezugsquellen, welche ich selbst unter- 
suchte, wurden verschiedentlich Schwefelsäure 'und Weinöl (unange- 
nehmer Geruch und Rückstand nach dem Verdunsten) gefunden. In 
Fresenius Zeitschrift (1886) ist über eine Verfälschung von Aether 
mit Petroleumäther berichtet. 
Neben dem Aether puriss, und dem über Natrium destillirten Aether finden 
sich im Handel Aether von 0,725 ,und noch höherem »pec. ixew. 

Aether puriss., wasserfrei, über Natrium destillirt. [C*H''0]. 
Spec. Gew. 0,718-0,720. Siedepunkt 34—36'' C. 
Untersuchung mit Kalihydrat, auf vollständige Flüchtigkeit 

und Geruch wird, wie unter „Aether puriss. 0,720—0,722 spec. 

Gew." angegeben, ausgeführt. Mit dem Aether geschütteltes 

Wasser darf weder saure, noch alkalische Reaction zeigen. 

Wasserfrei: 15 cc Aether werden in ein vollständig trockenes 

Reagensglas gegeben und ein erbsengrosses Stück reines metallisches 

Natrium zugefügt; es darf höchstens sehr schwache Gasent Wickelung 

eintreten und das Natrium muss auch nach 6 stündigem Stehen 

deutlichen Metallglanz behalten. 

In einem nicht vorher mit Natrium behandelten Aether umgiebt 

sich das Natrium bei dieser Probe mit einem deutlichen, gelblich 

weissen Beleg von Natriumhydroxyd. 

Anmerkung. In der Literatur sind zu der Untersuchung des 
Aethers auf Wassergehalt folgende Proben vorgeschlagen: a) Ver- 
mischen mit gleichen Theilen Schwefelkohlenstoff, wobei keine Trü- 
bung eintreten soll (Beilstein, organische Chemie); b) Schütteln mit 
trockenem (vollständig getrocknet oder lufttrocken? der Verf.) Tan- 
nin, welches pulverförmig bleiben und sich nicht verflüssigen soll 
(Hager) ; c) Zugeben eines mit Cobaltichlorid gebläuten Papiers, das 
seine Farbe nicht verändern darf (Napier). 

Vom Verfasser wurde femer: d) eine Prüfung mit entwässertem 
Kupfervitriol ausgeführt, welcher bekanntlich bei Gegenwart von 
Wasser grün oder blau wird. 

Der Verfasser hat nach Methoden a, b, d und der oben vorge- 
schlagenen Prüfung mit Natrium verschiedene Aether mit neben- 
stehendem Resultat untersucht: 

1) Aether 0,725 spec. Gew. hielt keine der Prüfungen aus ; 2) A e t h e r 
puriss. 0,722—0,720 spec. Gew. (das Präparat, welches im vor- 
hergehenden Abschnitte beschrieben wurde) hieltallePrüfungen 
mit Ausnahme der Natriumprobe aus; 3) Aether über Na- 
trium destillirt hielt alle Prüfungen aus. 

Der Aether puriss. 0,720—0,722 spec Gew. ist also in 
Wassergehalt schon sehr gut und für die meisten analytischen 
Zwecke durchaus geeignet; noch vollständiger von Wasser 
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(und Ale o hol) befreit, ist das über Natrium destillirte 
Präparat. 

Diesevj sowie der oben beschriebene Aether puriss, 0y720 — 0^722 spec. Qtw, 
müssen unter lAchtahschluss OAiflewahrt werden, 

Alcohol absolut, pur. [C'H'O]. 

Spec, Gew. 0,796. Siedepunkt 78^. Klar und farblos. 
Flüchtig: 50 g hinterlassen bei vorsichtigem Verdunsten Jceinen 
Rückstand. 

Zwischen den Händen gerieben zeigt der Alcohol keinen 
Fuselölgeruch. 

Anmerkung. Zur besonderen Prüfung auf Fuselöl hält J.König 
die Reaction mit Anilinöl und Salzsäure für ziemlich empfindlich. 
Die Reaction rührt aber nicht von Amylalcohol her. Auf Aldehyd 
wird zweckmässig mit durch schweflige Säure entfärbter Fuchsinlösung 
geprüft. (J. König, Chemie der Nahrungsmittel). 

Alcohol amylic. pur. [C'H''0]. 
Siedepunkt 128—130. Spec. Gew. 0,814. Klare und farb- 
lose Flüssigkeit. 

Anmerkung. Alcohol amylic. crud. oder Fuselöl ist durch ein 
sehr abweichendes spec. Gew. und Siedepunkt zu erkennen. 

Alcohol methylic. puriss. [CH^O]. 

Siedepunkt 64—66'' C, spec. Gew. 0,796, Klare und farblose 
Flüssigkeit. 

Flüchtig: 50g hinterlassen beim Verdunsten keinen Rückstand. 
Prüfung auf Aceton: 1 cc wird mit circa lOcc Doppelnormal- 
Natron-lösung versetzt und alsdann circa 5 cc Doppelnormal-Jod- 
lösung zugegeben, wobei keine Trübung eintritt. (Methode von 
Krämer). 

Prüfung mit Schwefelsäure: 2cc Methylalcohol werden nach 
und nach mit 2 cc conc. Schwefelsäure vermischt, wobei keine gelbe 
Färbung eintritt. 

Anmerkung. Der Methylalcohol enthält oft Aceton, Methyl- 
acetat, Methylacetal , Aldehyd, Propion und AUylalcohol. Es ist mir 
neuerdings ein Muster Methylalcohol mit der Bezeichnung puriss. 
zu Händen gekommen, welcher mit Jodlösung und Natronlauge sehr 
reichlich Jodoform bildete und daher sehr starken Acetongehalt zeigte. 
Auf Aothylalcohol wird nach Riel und Ch. Bardy (Compt. rend. 
82. 768; Berl. Berichte (1876) 9. 638.) wie folgt untersucht: Man er- 
hitzt den Holzgeist mit Schwefelsäure, versetzt mit Wasser und 
destillirt; zum Destillat wird Schwefelsäure und Kaliumpermanganat, 
dann Natriumhyposulfit und endlich eine verdünnte Fuchsinlösung ge- 
setzt. Ist Aethylalcohol vorhanden, so färbt sich die Flüssigkeit violett. 
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Alcohol sulfuris. [GS*]. 

Spec, Gew. 1,27. Siedepunkt 45—48'* G. Farblos und klar. 
Flüchtig: 50 g verflüchtigen sich bei gewöhnlicher Temperatur 
vollständig. 

Kohlensaures Bleioxyd wird beim Schütteln mit Alcohol sulf. 
nicht braun gefärbt. 

Anmerkung. Unter dem Einfluss des Lichtes wird der Schwefel- 
kohlenstoff gelblich und zeigt dann beim Verflüchtigen wenig Rück- 
stand (Schwefel). Im Alcohol sulfuris. puriss. des Handels habe ich 
Spuren Schwefel fast immer gefunden. 

Ammonium carbonic. puriss. [COHNH*)»+ 2(C0'HNH*)]. 

Weisse, harte, krystallinische Stücke. 

Flüchtig: 10 g hinterlassen beim Glühen im Platintiegel 
keinen Rückstand. 

Prüfung auf Schwefelsäure: 5 g werden in 200 cc Wasser ge- 
löst, Salzsäure in geringem Ueberschuss zugegeben, die Flüssig- 
keit zum Kochen erhitzt und Chlorbaryum zugefügt ; nach mehreren 
Stunden zeigt sich keine Veränderung. 

Prüfung auf Halogene: 2 g werden in 50 cc Wasser gelöst, mit 
Salpetersäure übersättigt und salpetersaures Silber zugegeben; es 
zeigt sich keine Veränderung. 

Prüfung auf schwere MetaUe: Die essigsaure Lösung 1 :20 
wird durch SchwefelwasserstofFwasser nicht verändert. 

Anmerkung. Das Präparat soll zuweilen Jod- und Hyposulfit- 
haltig vorkommen (weisse oder schwärzliche Trübung mit salpeter- 
saurem Silber). Die Ph. G. II. lässt auf Jod durch Ansäuern und 
Schütteln mit Chloroform nach vorherigem Zusatz von etwas Chlor- 
wasser untersuchen. 

Ammonium chloratum [NH^Cl]. 

Weisse, harte, faserig krystallinische Kuchen oder weisses 
färb- und geruchloses, luftbeständiges Krystallpulver, in der Wärme 
flüchtig, in 3 Theilen kalten und dem gleichen Theile siedenden 
Wassers löslich, in Weingeist fast unlöslich. Die wässerige Lö- 
sung (1 : 20) darf weder durch SchwefelwasserstofFwasser, noch 
durch Baryumnitrat, noch durch verdünnte Schwefelsäure verändert, 
noch mit Salzsäure angesäuert auf Zusatz von Eisenchlorid ge- 
röthet werden. Mit Schwefelammoniura darf sie nur eine dunkel- 
grüne Färbung, keinen schwarzen Niederschlag geben. 1 g des 
Salzes, mit wenig Salpetersäure im Wasserbade zur Trockne ver- 
dampft, muss einen weissen, bei höherer Temperatur^flüchtiffen 
Rückstand geben. (Vorschrift der Pharm. Germ. IL) kjOOqIq 
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Ammonium fluorat. purlss. [NH^Fl]. 

Prüfung wie bei Acid. hydrofluoric. fura. 

Anmerkung. In einem als „puriss." bezogenen Präparat habe 
ich nahezu V2 Procent Blei gefunden. Spuren von Rückstand (2—3 mg) 
beim Verflüchtigen von 10 g zeigen sich fast immer und sind kaum 
zu vermeiden. Jedenfalls kann aber ein bleifreies Präparat verlangt 
werden. 

Ammonium molybdänicum puriss. [3(NH*)"0, 7MoO» + 4H'0.] 
Grosse farblose Krystalle. 

Prüfung auf Phosphorsäure : 10 g geben mit 25 cc Wasser und 
15 cc Liq. ammon caust. 0,910 eine klare Lösung. Dieselbe wird 
mit 150 g Salpetersäure von 1,20 sp. Gew. vermischt und zeigt diese 
Flüssigkeit auch nach 2 stündigem Stehen in gelinder Wärme keine 
gelbe Abscheidung. 

Anmerkung. Letztere Prüfung ist sehr genau. 100g Ammon. 
molybd, puriss. wurden mit nur 1 mg Phosphorsäure (H* P 0*) ver- 
setzt und zeigten in obiger Weise untersucht deutlichen gelben 
Niederschlag. In den meisten Werken über analytische Chemie 
sind die Anforderungen an Molybdänpräparate nicht so ausfuhrlich 
wie hier und in den Abschnitten „Acid. molybdänic.^ beschrieben; es 
wird in Bezug auf Phosphorsäure gewöhnlich nur darauf aufmerksam 
gemacht, dass die für die Analyse fertige saure Molybdänflussigkeit 
vor dem Gebrauche einige Tage bei 35° bei Seite gestellt werden soll, 
eine Vorsichtsmassregel, die für alle Fälle noch beobachtet werden kann. 
(Bei wochenlangem Stehen der Molybdänsäurelösung zeigen sich bis- 
weilen gelbe Abscheidungen, welche nach Fresenius, Zeitschrift 
1876 S. 290, 1877 S. 52 und 1883 S. 78 aus einer gelben Modification 
der Molybdänsäure bestehen.) 

Prüfung auf schwere Metalle etc.: Die ammoniakalische Lösung 
des molybdänsauren Ammon zeigt nach Zusatz von Schwefelammon 
Iceine Veränderung, ebenso zeigen sich in der mit Salpetersäure 
angesäuerten Lösung keine erheblichen Schwefelsäure- und Chtor- 
Reactionen. 

Ammonium nitric. puriss. [NH^NO']. 

Farblose Krystalle. 

Prüfung wie bei Ammon. carb. 

Ammonium oxalicum [C'H*(NH*)' + H*0]. 
Farblose Krystalle. 

Flüchtig: 10 g hinterlassen beim Glühen im Platintiegel keine 
oder höchstens eine minimale Spur von Rückstand/ 
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Prüfung auf Schwefelsäure: 5 g werden mit 200 cc Wasser 
gelöst und die Lösung zum Kochen erhitzt, alsdann wenig Salzsäure 
und Chlorbaryura zugegeben ; nach 12 stündigem Stehen zeigt sich 
in der Flüssigkeit keine Schwefelsäure-Keaction. 

Prüfung auf schwere Metalle: Die Lösung (1:10) zeigt auf 
Zusatz von Ammon und Schwefelararaon keine Veränderung. 

Anmerkung. Wie bei Acid. oxalicnm ist hier besonders auf 
eine Verunreinigung mit Kali zu achten. 

Ammonium sulfuric. puriss. [SO^CNH^)"]. 

Farblose KrystalU. 

Flüchtig: 10 g hinterlassen beim Glühen känen Rückstand, 

Prüfung auf Chlorid: 2 g werden in 20 cc Wasser gelöst; diese 
Lösung zeigt auf Zusatz von Salpetersäure und salpetersaurem Silber 
keine Veränderung. 

Prüfung auf MetaUe: 2 g, in 20 cc Wasser gelöst, werden 
weder durch Schwefelwasserstoff, noch durch Ammoniak und Schwefel- 
ammon verändert. 

Prüfung auf Rhodan: 1 g wird in lOcc Wasser gelöst, etwas 
Salzsäure und Eisenchlorid zugegeben, wodurch keine Röthung ent- 
steht. 

Anilin purum [C*H^N]. 

Siedepunkt 182—183'' C, sp. Gew. Ifi26. 

Anmerkung. Stark Toluidinhaltiges Anilin (Rothöl) hat höheren 
Siedepunkt und spec. Gew. von circa 1,007. 

Argent. metallic. puriss. [Ag]. 

Rein weisses Metall in Blechform, 

Prüfung auf fremde Metalle: Prüfung durch Lösen in Sal- 
petersäure, Ausfällen des Silbers als Chlorsilber und Verdampfen 
des Filtrats. Ein etwaiger Rückstand wird mit Salpetersäure ge- 
löst und mit Schwefelwasserstoff, Ammon und Schwefelammon ge- 
prüft. 

Argentum nitric. pur. [AgNO']. 

Räne weisse KrystalU oder Stängelchen. Die concentrirte 
wässerige Lösung ist klar und neutral. 

Prüfung auf Salpeter und Chlorsilber: 0,5 g Argent. nitric. 
werden mit 0,5 g Wasser gelöst, 20 cc absoluter Alcohol zugefügt 
und einige Minuten geschüttelt; die Lösung ist klar. 

Prüfung auf Verunreinigungen im Allgemeinen: 2 g werden 
mit ca. 60 cc Wasser gelöst, diese I^ösung wird auf 70® C. erwärmt, 
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mit der nothwendigen Menge Salzsäure das Chlorsilber nach und 
nach ausgefällt, nach dem Absetzen des Niederschlags warm filtrirt, 
der Niederschlag ausgewaschen, das Filtrat zur Trockene verdunstet 
und schwach geglüht, wobei nur Spuren von Rückstand verbleiben. 
Anmerkung. Zur genauen Untersuchung wird ein grösseres 
Quantum Höllenstein genommen. Gelegentlich einer Besprechung über 
die zweckmässigste Ausführung der Analyse von Argent. nitric. be- 
merkte mir Herr H. Rössler, Direktor der „Deutschen Gold- und Silber- 
Scheideanstalt zu Frankfurt a. M.", dass er zu obiger Untersuchung 
auf Rückstand 100 g Argent. nitric. verwende. Der Höllenstein wird 
in destillirtem Wasser gelöst, und mit Salzsäure das Silber gefallt. 
Das Filtrat von Chlorsilber wird, nachdem es in der .Porzellanschale 
stark concentrirt ist, nochmals mit etwas Wasser verdünnt; diese 
Flüssigkeit erwärmt und filtrirt man , verdunstet sie zur Trockene, 
erhitzt den hierbei verbleibenden Rückstand auf der Gasflamme 
schwach und wiegt ihn. Gleichzeitig wird stets dasselbe Quantum 
destillirten Wassers, wie es zum Lösen des Argent. nitric. diente, unter 
Zusatz von circa 100 cc reinster Salpetersäure (1,20) und 50 cc Salzsäure 
(1,19) in einer Porzellanschale verdunstet, der Rückstand gewogen, 
und dieses Gewicht von dem Gewichte des bei der Untersuchung des 
Argent. nitric. erhaltenen Rücksandes in Abzug gebracht. Diese Art 
und Weise der Untersuchung ist jedenfalls sehr genau und ich habe 
nach derselben in guten Höllensteinproben aus 100 g Argent. nitric. 
0,01— 0,03^ Rückstand, also nur wenige JlundertelProcente des Höllen- 
steins gefunden. Solche Spuren von Rückstand, welche gewöhnlich 
aus salpetersaurem Kalk mit sehr geringen Spuren von Kupfer oder 
Eisen bestehen, sind bei der Fabrikation schwer zu vermeid(^n und 
sind auch bei der Verwendung des Präparates zur Darstellung der 
zur Chlorbestimmung erforderlichen Silberlösung durchaus unwesent- 
lich (vergl. auch Fresenius, Anleitung zur quantitativen Analyse, 
6. Auflage, I. Bd., S. 136). 

Baryum acetic. [Ba(C'H»0»)»]. 

Weisses Pulver, 

Prüfung auf Halogene: lg, in 20 cc Wasser gelöst, zeigt auf 
Zusatz von Silberlösung Jceine Trübung, 

Prüfung auf Kalk, Strontian, Alkalien und schweren Metallen: 
Siehe unter Baryum chlorat. 

Baryum carbonicum puriss. [BaCO']. 

Weisses Pulver, 

Prüfung auf Kalk und Strontian: 5g werden in verdünnter 
Salzsäure gelöst, die Lösung zur Trockene verdunstet, mit abso- 
lutem Alcohol ausgezogen und dieser Auszug wieder verdunstet, 
wobei höchstens Spuren eines Rückstandes verbleiben , welche je- 
doch beim Uebergiessen mit Weingeist und Entzünden die Flamme 
nicht roth färben. 
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Prüfung auf Alkalien etc: 5 g geben mit verdünnter Salzsäure 
eine klare Lösung. Dieselbe wird auf 150 cc verdünnt, zum Kochen 
erhitzt, mit Schwefelsäure ausgefällt, nach 12 stündigem Stehen 
filtrirt und das Filtrat in der Platinschale zur Trockene verdunstet, 
wobei höchstens Spuren von Rückstand verbleiben. 

Prüfung auf Metalle etc. : Die Lösung in verdünnter Salzsäure 
(1 : 20) zeigt weder auf Zusatz von Schwefelwasserstoff, noch auf 
Zusatz von Ammon und Schwefelammonium, dunkle Färbung oder 
Niederschlag.. 

Nur Spuren von Baryumchlorid oder Nitrat : Die Lösung (1 : 20) 
in verdünnter Salpetersäure zeigt nach Zusatz von salpetersaurem 
Silber höchstens schwache Trübung. 1 g wird in 10 cc verdünn- 
ter Essigsäure gelöst, ein Tropfen Indigolösung und einige cc conc. 
Schwefelsäure zugegeben; es tritt keine Entfärbung ein. 

Baryum chloratum puriss. [BaGl'+ 2H'0]. 
Rein weisse, in Wasser Iclar ßur neutralen Flüssigkeit lösliche 
Krystalle, 

Prüfung auf Alkalien etc. : 5 g werden mit 150 cc Wasser zum 
Kochen erhitzt, die Lösung zur Fällung des Baryts mit Schwefel- 
säure versetzt, nach 12 ständigem Stehen filtrirt und das Filtrat 
in der Platinschale zur Trockene verdampft; es verbleiben höch- 
stens Spuren von Rückstand. 

Anmerkung. Wie bei Argent. nitric. nimmt man auch hier zur 
genauen Rückstandsbestimmung ein grösseres Quantum und führt 
gleichzeitig eine blinde Bestimmung durch Eindampfen von destillirtem 
Wasser aus. 20 g eines Musters Baryum chlorat. puriss. wurden behufs 
Untersuchung auf Alkalien in 300 cc Wasser gelöst, zum Kochen 
erhitzt, mit Schwefelsäure geiullt, nach mehrstündigem Stehen filtrirt, 
Filtrat eingedampft, überschüssige Schwefelsäure auf der Gasflamme 
verjagt, der Rückstand mit wenig Wasser aufgenommen, filtrirt, Filtrat 
im Platintiegel eingedampft, geglüht und gewogen ; es wurden, nach Ab- 
zug der bei der blinden Bestimmung erhaltenen Spuren, 0,04 Rückstand 
erhalten. Der Rückstand zeigte starke Kalireaction mit Platinchlorid. 
Da bei dem gewöhnlichen Gange der Analyse sehr oft die Alkalien 
im Filtrat, das bei der Schwefelsäurebestimmung erhalten wird, nach- 
gewiesen werden müssen, so ist hier ein durchaus Alkali-freies Chlor- 
baryum nothwendig und bin ich zur Zeit mit der HersteUung eines 
solchen Präparates beschäftigt. 

Prüfung auf MetaUe: Die Lösung (1 : 20) zeigt auf Zusatz von 
Ammon und Schwefelammon keine Veränderung, ebensowenig die 
mit Salzsäure schwach angesäuerte Lösung (1 : 20} auf Zusatz von 
Schwefelwasserstoff. 

Anmerkung. Die gewöhnlichen Sorten des Handels enthalten 
häufig schwere Metalle (Blei). ^-^ , 

Digitized by VjOOQIC 



— 27 — 

Prüfimg auf chlorsaures Kali: 2 g werden zerrieben und im 
Reagensglase mit 10 cc starker Salzsäure etwas erwärmt, wobei 
keine gelbe Färbung der Krystalle oder der Lösung eintritt. 

Anmerkung. Es ist mir schon Baryum chloratum, welches viel 
chlorsaures Salz enthielt, zu Händen gekommen. 

Prüfung auf Kalk und Strontian: Siehe unter Baryum car- 
bonicum. 

Baryum hydric. cryst puriss. [Ba(OH)" + 8H'0]. 

Reine weisse Krystalle, welche sich in Wasser unter Zurück- 
lassung von nur wenig kohlensaurem Baryum lösen, 

Anmerkung. Statt rein weisser kommen zuweilen gelblich ge- 
färbte KrystaUe als »puriss.« in den Handel. 

Prüfung auf Chloride: Die salpetersaure Lösung (1:30) zeigt 
auf Zusatz von salpetersaurem Silber keine Veränderung. 

Prüfung auf Kalk und Strontian, MetaUe. Alkalien etc. : Die 
Untersuchungen werden nach den bei Baryum chloratum gegebenen 
Vorschriften ausgeführt. 

Anmerkung. Die gewöhnlichen Sorten des Handels enthalten 
häufig schwere Metalle (Blei). 

Baryum nitric. puriss. [Ba(NO')']. 

Rein weisse, in Wasser Mar zur neutralen Flüssigkeit lösliche 
Krystalle. 

Prüfung auf Chlorid: Die Lösimg (1 : 20) zeigt nach Zusatz 
von salpetersaurem Silber keine Veränderung. 

Prüfung auf Kalk und Strontian, Metalle, Alkalien etc. : Die 
Untersuchungen werden nach den bei Baryum chloratum gegebenen 
Vorschriften ausgeführt. 

Bismuth oxydat hydric. puriss. [BiOOH]. 

Prüfung auf Arsen: 1 g wird mit 10 g Schwefelsäure so lange 
gekocht, bis die Salpetersäure vollständig ausgetrieben ist, und nun 
die Flüssigkeit im Marsh'schen Apparat untersucht. Nach V« stün- 
diger langsamer Gasentwickelung zeigt sich kein Arsenspiegel. 

Prüfung auf Chlorid: 1 g wird in 50 cc verdünnter Salpetersäure 
gelöst und zu dieser Lösung einige Tropfen Silberlösung hinzuge- 
fügt, wobei sich keine Veränderung zeigt. 

Prüfung auf Blei: V« g wird mit einigen Tropfen Salpetersäure 
und 25 cc verdünnter Schwefelsäure geschüttelt, wobei eine klare 
Lösung stattfindet. 
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Calcium chloratum crystallisat. [CaGr+6H'0]. 

Grosse, zerfliessliche, wasserheUe KrystaUe. 

Prüfung auf fremde Metalle und Schwefelsäure: Die Lösung 
in Wasser (1 : 5) ist neutral und erweist sich sowohl nach Zusatz 
von Schwefelammonium, als auch nach Zusatz von Salzsäure und 
Schwefelwasserstoffwasser als vollständig frei von fremden Metallen ; 
ebenso zeigt die Lösung (1 : 20) nach Zusatz von Chlorbaryum und 
einigen Tropfen Salzsäure innerhalb mehrerer Stunden keine Ver- 
änderung. 

Vollständig löslich in absolutem Älcohol (1 : 10). 

Ammonfrei: 2 g werden mit Natronlauge gekocht, wobei sich 
kein Ammoniak entwickelt. (Letzteres durch feuchtes Curcumapapier 
zu erkennen.) 

Prüfung auf Baryt etc.: Die Lösung (1 : 20) zeigt nach Zusatz 
von Gypswasser bei längerem Stehen keine Veränderung und wird 
auch durch Ammoniak nicht getrübt. 

Aus diesem Präparat wird das Calc» chZorat, pur, sicc, und pur, 
fusutn gewonnen. 

Calcium oxydatum e marmora [CaO]. 
Weisse Stücke. Beim Uebergiessen mit wenig Wasser tritt 
starke Erwärmung ein. Der gelöschte Kalk entwickelt mit ver- 
dünnter Salzsäure nur wenig Kohlensäure. Die Salzsäurelösung 
wird auf Schwefelsäure etc. geprüft. 

Anmerkung. Neben deutlichen Spuren von Kieselsäure, Thonerde 
und Eisen zeigen alle Handelspräparate, welche ich untersucht habe, 
deutliche, oft starke Schwefelsäurereaction. Aus Island. Doppelspath 
konnte ich ein reineres Präparat in Stücken, von der Form der 
Doppelspath-Krystalle, erhalten. 

Brüggelmann glüht zur Herstellung eines schwefelsäurefreien Prä- 
parates reinen salpetersauren Kalk. (Fresenius : Zeitschrift Bd. 15. 185.) 

Calcium oxydatum aus Island. Doppelspath [CaO]. 

Stücke von der Form der Doppelspath- KrystaUe. 

Prüfung auf Schwefelsäure : 10 g werden in verdünnter Salzsäure 
gelöst, die Lösung auf 200 cc verdünnt, zum Kochen erhitzt und 
mit Chlorbaryum versetzt; nach 12 stündigem Stehen zeigen sich 
keine oder höchstens kaum sichtbare und unwägbare Spuren von 
schwefelsaurem Baryt. 

Calcium sulfuricum pur. praec. [CaSO'+ 2H'P]. 
Weisses Pulver. 

Prüfung auf Verunreinigungen: 2 g geben beim Erwärmen mit 
10 cc Salzsäure und 100 cc Wasser eine klare Lösung, welche aule 
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Zusatz von Ammon und Schwefelammon in der Hitze nicht ver- 
ändert wird. Die Lösung wird mit oxalsaur^m Amnion ausgefällt 
und filtrirt. Dieses Filtrat hinterlässt beim Erhitzen in der Platin- 
schale höchstens minimale Spuren von Rückstand. 

Charta exploratoria coerulea et rubra. 

Das Lacmuspapier darf nicht zu intensiv blau oder roth ge- 
färbt sein. 

Die Herstellung geschieht nach den Vorschriften, welche Fre- 
senius in seiner Anleitung zur qualitativen chemischen Analyse gibt. 
Anmerkung. Das Lacmuspapier, sowie die als Indicatoren in 
Anwendung kommenden Präparate Phenolphtalein, Cochenilletinctur, 
Phenacetolin etc. sind im Handel gut erhältlich. 

Chloroform pur. [CHCl»]. 

Klare, farblose Flüssigkeit von eigenthümlichem Geruch, süss- 
lichera Geschmack, sehr wenig in Wasser, leicht in Weingeist, Aether 
und fetten Oelen löslich, bei 60—61^ siedend. 

Spec. Gew. 1,485—1,489. 

Wird es mit alcoholischer Kalilösung unter Zusatz von Anilin- 
sulfat erwärmt, so tritt ein durchdringender und widriger iSe- 
ruch auf. 

Mit Chloroform geschütteltes Wasser darf blaues Lacmus- 
papier nicht röthen, noch eine Trübung hervorrufen, wenn es vor- 
sichtig über eine mit gleichviel Wasser verdünnte Zehntel-Normal- 
silberlösung geschichtet wird. Tropfen von Chloroform, welche 
durch eine mindestens 3 cm lange Schicht Kaliumjodidlösung hin- 
durchfallen, dürfen sich nicht färben. Von dem erstickenden Ge- 
rüche nach Phosphor sei es frei. 

20 g Chloroform sollen beim öfteren Schütteln mit 15 g 
Schwefelsäure in einem 3 cm weiten Glase mit Glasstöpsel, welches 
vorher mit Schwefelsäure gespült ist, innerhalb einer Stunde die 
letztere nicht färben. (Vorschrift der Phanü. Germ. II.) 

Anmerkung. Neuerdings würden in Chloroform -Proben des 
Handels Spuren von Arsen geftmden. lieber Untersuchung des Chloro- 
forms sind in den letzten Jahren eine Anzahl Arbeiten erschienen. 

Vergl. u. A. Traub, Schweiz. Wochenschrift f. Phai-m. 1888, S. 891; 

femer C. Schwarz und Dr. H. Will, Pharm. Zeitung 1888, Nr. 74 

Cobaltum nitricum puriss. [Co(NO')'+ 6H'0]. 

Rothe, an der Luft sserfliessliche KrystäUe. 
Frei von Schwefelsäure: Die Lösung (1:20) gibt auf Zusatz 
von Chlorbaryum keine Trübung. oigitizedbyGoOQlc 
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Prüfung auf Blei, Kupfer etc: 2 g, in 50 cc Wasser gelost, 
zeigen nach Zusatz von 2 cc Salpetersäure und Schwefel wasserstoff- 
wasser keine Veränderung. 

Prüfung auf alkalische Sähe etc.: 2 g werden mit lOOcc Wasser 
gelöst, die Lösung mit Schwefelammon gefällt, und das Filtrat 
hiervon eingedampft, wobei kein wägbarer Rückstand verbleibt. 

Cuprum metallic. puriss. [Cu]. 

Böthliches Pulver. 

Prüfung auf Verunreinigungen: 5 g lösen sich klar in Salpeter- 
säure. Die Lösung wird weder durch Amraon noch durch Salzsäure 
getrübt und hinterlässt nach dem AusfäUe^i mit Schwefelwasser- 
stoff, Filtriren, Eindampfen und Glühen keinen wägbaren Rück- 
stand. 

Cuprum oxydatum pur. ponderos. granulat. [CuO]. 
Dichtes, schweres, tief schwarzes, sandig anjsufühlendes Pulver. 
Prüfung auf Verunreinigungen: 

a) 100 g entwickeln bei Erhitzen und Ueberleiten von Luft 
keine sauren Dämpfe. 

b) 2 g werden mit Salzsäure gelöst und mit Wasser auf 100 cc 
verdünnt; die Lösung ist fast klar. Sie wird mit Schwefelwasser- 
stoff ausgefällt und das Filtrat vom SchwefelwasserstofFniederschlag 
verdunstet, wobei nur ein geringer Rückstand (wenig Eisen) verbleibt. 

c) die salzsaure Lösung (1 : 50) wird weder durch Chlorbaryum, 
noch durch Schwefelsäure getrübt. 

d) 20 g werden mit 50 cc Wasser auf dem W^asserbade erhitzt, 
das Wasser abgegossen und eingedampft, wobei kein wägbarer 
Rückstand verbleibt. 

Cuprum sulfuricum puriss. cryst [GuS04 + 5H'0]. 
Schöne, blaue Krystalle. 

Prüfung auf Verunreinigungen : 2 g werden mit 20 cc Wasser 
gelöst, mit Schwefelwasserstoff gefällt , der Niederschlag abfiltrirt, 
das Filtrat eingedampft und geglüht, wobei höchstens Spuren von 
Rückstand verbleiben. 

Anmerkung. Beim Ausfällen grösserer Mengen Kupfervitriol . 
mit Schwefelwasserstoff erhält man nach dem Verdampfen des Filtrats 
etwas Rückstand; aus 20 g des obigen Kupfervitriols erhielt ich 
0,014 g, also etwa Ofil^/o des Kupfervitriols; eine jedenfalls ge- 
ringe Verunreinigung. Proben von Cuprum sulf. puriss. des Handels er- 
gaben 0,029, also das Doppelte des Rückstandes. Die häufigste Verun- 
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reinignng des Cupr. sulf. puriss. sind Spuren von Eisen, und bin ich zur 
Zeit mit Versuchen zur Herstellung eines auch in grösserer Menge 
Eisen-freien Präparates beschäftigt. 
Neben dem reinen Präparate kommt atich Cupr, 8ulf. techflic, in den 
Handel. Dieses Kupfervitriol ist gewöhnlich stärker eisenhcdtig, und die wässe- 
rige Lösung zeigt nach Zusatz von Ämmon im Ueberschuss erhebliche Ausschei- 
dung von braunen Flocken (Eisen). 

Diphenylamin pur. [(C*H^)'NH]. 

Weisse Krystalle. 

0,1 g gibt mit 20 cc reiner conc. Schwefelsäure eine farblose 
oder sehr schwach gelblich gefärbte Lösung. Der Schmelzpunkt 
der Krystalle ist 54' C. 

Ferro-Ammon sulfuric. puriss. cryst. [(S0*)"Fe(NH*)H6H"0]. 

Hellgrünes, TcrystaUinisches Pulver^ enthält genau 'A seines 
Gewichtes Eisen in Form von Oxydul. 

Ich bestimme den Oxydulgehalt mit rostfreiem Blumendraht 
und Chamäleonlösung vergleichend. 

Anmerkung. Das Präparat dient zum Stellen der Normal-Cha- 
mäleonlösung. 

Ferro-Kalium cyanatum. puriss. [Fe(CN)'+4KCN-f 3H«0]. 

Schöne gelbe Krystalle. 

Prüfung auf Schwefelsäure: Die Lösung (1 :30) erweist sich 
bei der Prüfung mit CMorbaryum als schwefelsäurefrei. 

Ferri-Kalium cyanatum puriss. [Fe(CN)'+ 3KCN]. 
Schöne rothe Krystalle. 

Prüfung auf Schwefelsäure und FerrosaU: Die Lösung (1:30) 
färbt Eisenchloridlösung nicht blau^ und ist das Präparat ebenso 
wie das Kaliumferro-cyanatum schwefelsäurefrei. 

Anmerkung. Sowol Kaliumferro-cyanat. als Kaliumferri-cyanat. 
kommen fast allgemein in sehr reinem Zustande in den Handel 

Ferrum sesquiclilorat cryst [FeCl'+ 6H'0]. 
Das Präparat wird in gleichen Theilen Wasser gelöst und wie folgt 
untersucht: Bei Annäherung eines mit Ammoniak benetzten Glas- 
stabes oder eines feuchten Jodzink - Stärkepapieres dürfen weder 
Nebel entstehen, noch darf das letztere blau gefärbt werden. Drei 
Tropfen, mit lOcc. derZehntel-Normalnatriumthiosulfatlösung lang- 
sam zum Sieden erhitzt, müssen beim Erkalten einige Flöckchen 
Eisenoxyd abscheiden. In dem mit 10 Theilen Wasser verdünnten 
und mit Salzsäure angesäuerten Präparate darf Kaliumferri^yanat 

Digitized by VjOOQIC 



-sa- 
keine blaue Färbung hervorrufen. 5 g desselben, mit 20 Theilen 
Wasser verdünnt und mit überschüssigem Ammoniak unter kräf- 
tigem Schütteln gemischt, müssen ein farbloses Filtrat geben, 
welches beim Verdampfen und gelinden Glühen keinen Rückstand 
lässt. 2 Volumen des Filtrats, mit 1 Volumen Schwefelsäure ge- 
mischt und mit 2 Volumen Ferrosulfatlösung überschichtet, dürfen 
keine braune Zone geben. Ein anderer Theil dieses Filtrats darf 
nach Uebersättigung mit Essigsäure durch Kaliumferrocyanat nicht 
verändert werden. 

(Vorschrift der Pharm. Germ. II.) 

Ferrum sulfurat [FeS]. 

Entwickelt mit Säure reichlich Schwefelwasserstoff. 

Anmerkung. Schwefeleisen enthält bekanntlich immer Spuren 
Arsen, und es wurden daher zur Beschaffung von absolut As-freiem 
Schwefelwasserstoff die verschiedensten Materialien vorgeschlagen, so 
Schwefelbaryum oder Schwefelcalcium ; Laugen von Baryum-, Calcium- 
oder Magnesiumsulfhydrat; künstlich reines Schwefeleisen; Stäbchen 
von Schwefelzink etc. 

Nach V. d. Pfordten (Archiv der Pharm. 1885, S. 148) soll auch aus 
gewöhnlichem Schwefeleisen absolut Arsen-freier Schwefelwasserstoff 
erhalten werden, wenn man das rohe Gas über erhitzte Sehwefelleber 
leitet. Vergl. auch Berliner Berichte XX. 1999 und XXI. 2546. 

Ferrum sulfuricum purlss. cryst [FeSO*+ 7IP0.] 

Schöne blaugrüne Krystalle, welche vollständig klar löslich sind. 
Die wässerige Lösung (2 g in 10 cc Wasser) ist neutral oder nur 
sehr schwach sauer. 

Prüfung auf Kupfer und Zink: Obige wässerige Lösung wird 
auf 50cc verdünnt, durch Kochen mit etwas Salpetersäure und 
Salzsäure oxydirt, mit Amraon im Ueberschuss gefällt und filtrirt ; 
ein Theil des Filtrats zeigt auf Zusatz von Schwefelammonium 
keine Zinkreaction, der andere Theil nach dem Uebersättigen mit 
Essigsäure und Zusatz von Ferrocyankalium keine Kupferreaction. 

Prüfung auf sonstige Verunreinigungen: 5 g werden in Wasser 
gelöst, oxydirt, mit Amnion gefällt, filtrirt, das Filtrat eingedampft 
und geglüht, wobei nur Spuren von Rückstand verbleiben. 

Hydrargyrum bichlorai corros. puriss. [Hg Gl']. 

Weisse, durchscheinende, strablig-krystallinische Stücke, beim 
Zerreiben ein weisses Pulver gebend, beim Erhitzen im Probir- 
rohre schmelzend und sich verflüchtigend. Spec. Gew. 5^. 
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Es löst sich in 16 Theilen kalten und 3 Theilen siedenden 
Wassers, in 3 Theilen Weingeist und 4 Theilen Aether. Die 
wässerige Lösung reagirt sauer und wird bei Zusatz von Kochsalz 
neutral. Die mit Salpetersäure angesäuerte wässerige Lösung wird 
durch Silbernitrat weiss, durch Schwefelwasserstoff im Ueberschusse 
schwarz gefällt. 

Nachdem das Quecksilber aus der wässerigen Lösung durch 
Schwefelwasserstoff gefällt worden ist, darf das farblose Filtrat bei 
dem Verdunsten keinen Rückstand hinterlassen. Wird das so er- 
haltene Schwefelquecksilber mit verdünntem Ammoniak geschüttelt, 
so giebt das Filtrat nach dem Ansäuern und Zusatz von Schwefel- 
wasserstoffwasser keine Abscheidung von Schwefelarsen. 

(Vorschrift der Pharm. Germ. IL) 

Anmerkung. In der Zeitschr. f. analyt. Chemie 1883, S. 391 macht 

Lenz darauf aufmerksam, dass das Sublimat das Handels beim Lösen 
oft beträchtlichen Rückstand zeigt 

Hydrargyrum nitric. oxydulat. pur. [(NO*)*Hg*+ 2irO)]. 

Weisse KrystcäU, 

Flüchtig: 2 g hinterlassen beim Glühen im Porzellantiegel keinen 
wägbaren Rückstand. 

Prüfung auf QuechsHberoxyd : 1 g wird in wenig verdünnter 
Salpetersäure gelöst, die Lösung auf 20 cc verdünnt, mit verdünnter 
Salzsäure im Ueberschuss versetzt und filtrirt; das Filtrat giebt mit 
frischem Schwefelwasserstoffwasser nur Spuren eines Niederschlags. 

Hydrargyrum oxydai praecip. flav; puriss. [HgO]. 
Gelbes Pulver. 

Flüchtig: 2 g hinterlassen beim Glühen keinen wägbaren 
Rückstand. 

Hydroxylamin muriat. pur. [N OH' HCl]. 

WasserheUe KrystaUe, 

Prüfung auf Löslichkeit und auf Salmiak: Klar löslich in 
absolutem Alcohol. Die alcoh. Lösung giebt mit Platinchlorid keinen 
Niederschlag. 

Anmerkung. Hydroxylamin mit Salmiakgehalt ist mir häufig zu 
Händen gekommen. 

Jodum resublimat puriss. [J]. 

Grosse, trockene Tafeln oder Blätter. 

Flüchtig: 2 g hinterlassen beim Erhitzen keinen Rückstand^^Tp 
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„Werden 0,5 g Jod mit 20 cc Wasser geschüttelt, ein Theil 
des Filtrats mit Natriumsulfitlösung bis zur Entfärbung , dann mit 
einem Körnchen Ferrosulfat, einem Tropfen Eisenchloridlösung und 
etwas Natronlauge versetzt und gelinde erwärmt, so darf sich die 
Flüssigkeit auf Zusatz von überschüssiger Salzsäure nicht blau 
färben. Ein anderer Theil der entfärbten Lösung gebe, mit über- 
schüssigem Ammoniak versetzt und mit Silbernitrat ausgefällt, 
nach Trennung des Jodsilbers ein Filtrat, das nach dem Ueber- 
sättigen mit Salpetersäure nur eine Trübung, aber keinen Nieder- 
schlag bilde. 

0,2 g Jod mit 0,5 g Kaliumjodid in 50 cc Wasser gelöst und 
mit Stärkelösung vermischt, müssen 15,5— 15,7 cc Zebntel-Normal- 
natriumthiosulfatlösung zur Entfärbung gebrauchen." (Vorschrift 
der Pharm. Germ. IL) 

Anmerkung. Ueber Brauchbarkeit des Jod. resublimat. zu Titer- 
stellang von Thiosulfatlösungen siehe Zeitschr. f. analyt. Chemie 1887, 
S. 137 ff., Abhandlung von G. Topf. Man sublimirt am besten das 
Jod. resublimat. für die Analyse unter Zusatz von Jodkalium mit Vor- 
sicht und füllt das Präparat nach der Herstellung sogleich in kleine 
Flaschen, die gut verschlossen werden. 

Kalium bichromic. cryst puriss. [Cr'O^K']. 

Grosse, rothe Krystalle. 

Prüfung auf Schwefelsäure: 5 g werden in 100 cc Wasser ge- 
löst; die Lösung zeigt nach Zusatz von wenig Salzsäure und Chlor- 
baryum nach 12 stündigem Stehen keine Veränderung. 

Kalium bisulfuric. puriss. [SO'HK]. 

Farblose Krystatte. 

Prüfung auf schwere Metalle etc.: Die Lösung (1 : 10) ist klar 
und wird weder durch Schwefelwasserstoffwasser, noch durch Ammon 
und Schwefelammon verändert. 

Kalium bromicum puriss. [BrO'K]. 

Weisse Krystalle. 

Das Präparat ist lOOprocentig, 

Der Gehalt wird durch Titriren mit Zehntel-Normalnatrium- 
thiosulfatlösung unter Zusatz von Stärke, Jodkalium und Salzsäure 
festgestellt. 

Kalium carbonic. puriss. [GO'K']. 

Weisses, in gleichviel Wasser klar lösliches, alkalisch reagi- 
rendes Pulver, in 100 Theilen mindestens 95 Theile Kaliumcarbonat 
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enthaltend. Die wässerige Lösung, mit Weinsäure übersättigt, lässt 
unter Aufbrausen einen weissen, krystallinischen Niederschlag fallen. 

Das Salz gebe am Oehre des Platindrahtes in der Flamme die 
charakteristische violette, keine andauernd gelbe Färbung. 

Die wässerige Lösung (1 : 20) darf weder durch Schwefelammon, 
noch durch Ammoniumcarbonat verändert werden und muss mit 
überschüssigem Silbernitrat einen rein weissen Niederschlag geben, 
welcher bei gelindem Erwärmen nicht dunkel gefärbt werden darf ; 
mit wenig Ferrosulfat und Eisenchloridlösung gemischt und gelinde 
erwärmt, darf sie sich nach Uebersättigung mit Salzsäure nicht blau 
färben. 2 Volumen der mit verdünnter Schwefelsäure hergestellten 
Lösung des Salzes dürfen nach Zusatz von 1 Volumen Schwefel- 
säure und 2 Volumen Ferrosulfatlösung keine braune Zone geben. 
Die wässerige liösung (1 : 20), mit Essigsäure übersättigt, darf weder 
durch Schwefelwasserstoffwasser, noch durch Baryumnitrat ver- 
ändert, noch nach Zusatz von verdünnter Salpetersäure durch 
Silbernitrat nach 2 Minuten mehr als opalisirend getrübt werden. 

2 g des Salzes bedürfen zur Neutralisation 27,4 cc Normal- 
salzsäure. (Vorschrift der Pharm. Germ. IL*) 

Kalium chloric. puriss. [CIO'K]. 

Farblose, glänzende, blättrige oder tafelförmige, luftbeständige 
Krystalle, in 16 Theilen kalten, in 3 Theilen siedenden Wassers 
und in 130 Theilen Weingeist löslich. Die wässerige Lösung, mit 
Salzsäure erwärmt, färbt sich grüngelb und entwickelt reichlich 
Chlor, mit überschüssiger Weinsäure giebt sie einen weissen kry- 
stallinischen Niederschlag. 

Die wässerige Lösung (1 : 20) darf weder durch Schwefelwasser- 
stoffwasser, noch durch Ammoniumoxalat , noch durch Silbernitrat 
verändert werden. Im bedeckten Tiegel geglüht, muss das Salz 
einen weissen, in Wasser löslichen Rückstand hinterlassen, der 
nicht alkalisch reagiren darf. (Vorschrift der Pharm. Germ. IL**) 
Anmerkung. Mit Rücksicht auf Verwendung des chlorsauren 
Kali's bei der Untersuchung auf Gifte macht Hilger darauf aufmerk- 
sam, dass er einmal im Handel ein bleihaltiges Präparat gefunden habe. 

*) Ueber die Prüfung der alkalischen Lösung von Kali carb. mit Silber- 
nitrat vergl. auch Archiv der Pharm. 1888, S. 541. Untersuchung des Kali 
carb. betreffend vergl. femer: Arbeiten der Pharm. Commission in Archiv, 
d. Pharm. 1888, S. 389. 
**) Ueber Verbesserungen in der Vorschrift der Pharm. Germ. II. vergl. Ar- 
beiten der Pharm. Commission im Archiv der Pharm. 1888, S. 391. Auch 
zu den Prüfungsvorschriften anderer Pharm. Germ. Il.-Präparate hat die 
Pharm. Commission umfangreiche Zusätze und Verbesserungen im Archiv 
für Pharm., Jahrgänge 1886, 1887 und 1888 veröffentlicht und verweise 
ich hiermit auf diese Arbeiten. r^^-v^-..-r^T^ 
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Auch R. Otto verlangt besonders bei Verwendung des Präparates 
für die gerichtlich-chemische Analyse eine vorherige Prüfung auf 
Arsen. Derselbe Forscher hat im Kalium chloric. Blei gefunden. 
(R. Otto, Ausmittelung der Gifte, 1884.) 

Kalium chromic. flav. purlss. [GrO'K'j. 

Gelbe Krystalle. 

Untersuchung wie bei Kali bichroraic. 

Kalium cyanat purlss. [KCN]. 

Weisses Pulver, welches ca. 99 Procent KCN enthält. Die 
quantitative Bestimmung wird massanalytisch mit Silberlösung 
nach der bekannten Methode von Liebig ausgeführt. 

Prüfung auf Schwefelkalium :- Die Lösung wird durch essig- 
saures Blei rein weiss gefällt. 

Prüfung auf Kieselsäure : Siehe Kalium hydric. puriss. (Beim 
Eindampfen entweicht Blausäure.) 

Kalium hydricum. 

Aetzkali kommt in den analytischen Laboratorien in drei ver- 
schiedenen Sorten zur Verwendung und zwar : 

a) Das reinste Präparat, das ,,Ealiuin hydric. puriss." oder auch 
,JE[ali hydric. e Ealio sidfaric. et Baryta hydric. parat." 
genannt. 

b) Die zweite Sorte, das .Valium hydric. pur." oder auch »JCali 
hydric. alcohol. depurat." genannt. 

c) Die dritte Qualität, das ,,Ealiuin hydric. depurat." 

Ich habe mich bemüht, bei diesen Präparaten die Prüfungs- 
vorschriften besonders ausführlich zu geben, um Verwechselungen 
vorzubeugen, welche zwischen den drei auch im Preise verschie- 
denen Qualitäten vorkommen könnten. 

Kalium hydric. puriss. [KOH -f aq.] 

Weisse^ krystallinische Stücke, 

Prüfung auf Löslichkeit und Thonerde: 

10 g geben mit 20 cc Wasser eine farblose und klare Lösung ; 
diese Lösung wird mit Essigsäure übersättigt, alsdann ein kleiner 
Ueberschuss von Ammon zugegeben, die Flüssigkeit auf ca. 100 cc 
gebracht, V« Stunde im Becherglase auf dem Dampf bade erwärmt, 
so dass sie nur noch schwachen Geruch nach Ammon zeigt, event., 
wenn kein überschüssiges Ammon mehr vorhanden sein sollte, nach 
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dem Erwärmen noch 1 oder 2 Tropfen zugegeben und nun mehrere 
Stunden bei gewöhnlicher Temperatur bei Seite gestellt; es zeigt 
sich keine Abscheidung von Flocken oder eines sonstigen Nieder- 
schlags. 

Anmerkung. In verschiedenen Mustern, welche mit „Kali hydric. 
e Kalio sulfuric. et Baryta hydric. parat." bezeichnet waren, fand ich 
starken Thonerdegehalt, femer Schwefelsäure oder Baryt. Es ist die 
Verwendung solch unreiner Präparate bei der Analyse, besonders der 
Trennung von Eisen und Thonerde, selbstverständlich unmöglich und 
man hat Grund, auf derartige Uebelstände zu achten, umsomehr, da 
man es mit der reinsten Aetzkalisorte zu thun hat, welche im Preise 
am höchsten steht. 

Prüfung auf Kalk und scMvere Metalle : Die bei der Prüfung 
auf Thonerde erhaltene schwach alkalische Lösung zeigt nach Zu- 
satz von oxalsaurem Aramon und Schwefelammon keine Verände- 
rung. 

Prüfung auf Kieselsäure : 5 g werden mit verdünnter Salzsäure 
zur Trockene verdampft , der Rückstand V« Stunde bei 100^ C. 
getrocknet und mit wenig Salzsäure und 250 cc Wasser gelöst; 
diese Lösung ist klar. 

Prüfung auf Schwefelsäure: 3 g werden mit circa 50 cc Wasser 
gelöst, mit Salzsäure wenig übersättigt, erwärmt, Chlorbaryum zu- 
gegeben, alsdann mehrere Stunden bei Seite gestellt, wobei sich 
keine Schwefelsäure-Reaction zeigt. 

Prüfung auf Chlorid: Die mit Salpetersäure angesäuerte 
Lösung 1 : 20 opalisirt auf Zusatz von salpetersaurem Silber nur 
schwach. 

Prüfung auf Salpetersäure : a) 2 g werden mit lOcc Wasser ge- 
löst, die Lösung mit verdünnter Schwefelsäure übersättigt, ein Tropfen 
einer mit dem doppelten Volumen Wasser verdünnten Indigolösung 
und ca. 10 cc conc. Schwefelsäure zugegeben; auch nach längerem 
Stehen erscheint die Flüssigkeit noch blau. 

b) 50 g Kalihydrat werden in 200 cc Wasser gelöst und zu dieser 
Lösung je 5 g arsenfreies Zinkpulver und Ferrum hydrogen. reduct. 
gegeben; nachdem der ca. 500 cc fassende Kolben mit einer Vorlage 
von ca. 10 cc verdünnter Schwefelsäure ( 1 Theil Schwefelsäure mit 
100 Theilen Wasser verdünnt) verbunden ist, lässt man einige Stunden 
stehen und destillirt bei kleiner Flamme, so dass in V* Stunden 
ca. 15 cc Destillat erhalten werden. Die in der Vorlage befind- 
liche Flüssigkeit wird nun mit wenig reinstem Aetzkali alkalisch 
gemacht und ca. 2cc Nessler's Reagens zugegeben, wodurch nur 
eine gelbe Färbung oder geringe Trübung, aber kein starker 
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braunrother Niederschlag, welcher die Flüssigkeit in dickeren (ca. 
5 cm dicken) Schichten undurchsichtig macht, entstehen darf. 

Anmerkung. Was unter dem Abschnitte „ Acid. sulphuric. puriss." 
bei Prüfung auf Salpetersäure bezüglich der Diphenylaminreaction 
und der Brucinreaction gesa^ ist, gilt auch hier, und es wurde bei 
Kalium hydric. wie bei Acid. sulph. puriss. zunächst als eine Methode, 
nach der man zu garantiren vermag, die Indigomethode angeführt. 
Letztere ist aber für die Pritfung der Aetzalkalien weitaus nicht 
so genau, wie bei der Schwefelsäureprüfung, wo man bequem mit 
grösseren Gewichtsmengen operiren kann. Es erschien daher hier 
wichtig, der Indigomethode zur Controle noch eine zweite, einfache und 
genaue Prüfungsweise auf Salpetersäure beizufügen und ich habe zu 
diesem Zwecke die bekannte Reductionsmothode mit Zink und Eisen 
in möglichst einfacher Form verwerthet. In der vorgeschriebenen 
Weise ausgeführt, ist diese Probe so genau, dass 1mg und noch 
weniger HNO' in 25g Aetzkali oder Aetznatron mit Sicherheit er- 
kannt wird. Zur Controle wurden von mir je 50 g verschiedener, 
selbst hergestellter und reiner Kali- und Natronproben mit 2 mg 
HNO' versetzt und nach meiner Vorschrift untersucht; es traten dabei 
auf Zusatz von Nessler's Reagens sofort starke braunrothe Nieder- 
schläge und Trübung der Flüssigkeit bis zur vollständigen ündurch- 
sichtigkeit ein. Die Prüfung ist daher in der vorgeschriebenen Weise 
zuverlässig. Gelbe Färbung oder geringe Trübung muss nach Zusatz 
von Nessler's Reagens gestattet werden, denn diese Färbung wird 
häufig schon erhalten, wenn man eine blinde Bestimmung ohne Alkali 
ausführt, also nur das Wasser mit Zink und Eisen kocht. Es ist 
überhaupt zweckmässig, zur Prüfung des destillirten Wassers und 
von Zink und Eisen eine solche blinde Bestimmung stets neben der 
eigentlichen Analyse auszuführen, denn die Empfindlichkeit von 
Nessler's Reagens ist bekanntlich ungemein gross. Ich nehme för 
die Ausführung der Analyse das mit Wasserstoff reducirte Eisen und 
Zinkpulver, welches für diese Zwecke besonders hergestellt wird; 
denn beim Zinkstaub des Handels habe ich häufig beobachtet, dass 
das damit geschüttelte Wasser auf Zusatz von Nessler's Reagens eine 
braune Färbung zeigt. 

Es kommen oft ätzende Alkalien mit sehr erheblichem und bis 
zu mehreren Procenten starkem Nitrit- oder Nitratgehalt in dem Handel 
vor. Man bedient sich zur etwaigen quantitativen Bestimmung eben- 
falls der Reductionsmethode, destillirt aber mit Alcohol, giebt in die 
Vorlage titrirte Schwefelsäure und titrirt nach der Destillation mit 
Barythydrat zurück. Bei einer grossen Anzahl quantitativer Sal- 
petersäurebestimmungen habe ich an der Versuchsstation Münster 
dieses Verfahren benützt. (Vergl. J. König und C. Krauch, Land- 
wirthsch. Jahrbücher 1882, S. 159 und J. König, Chem. d. Nahrungs- 
mittel. IL Bd. 1883. S. 669.) 

Prüfung auf Kohlensäure: Das Präparat giebt mit 90pro- 
centigem Alcohol (5 g Kali und 25 g Alcohol) eine klare und farb- 
lose Lösung. 
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Anmerkung. Diese Prüfung dient auch zum Nachweis von Spuren 
anderer Verunreinigung, wie Chloriden, Spuren von färbender Substanz, 
welch letztere in Folge wenig sorgfaltiger Fabrikation vorhanden sein 
können. 

Prüfung auf Phosphorsäure: 5 g werden in 50 cc Wasser ge- 
löst, die Lösung mit Salpetersäure in starkem Ueberschuss ver- 
setzt und salpetersaure Lösung von molybdänsaurem Ammon zu- 
gegeben. Man stellt die Flüssigkeit bei gelinder Wärme 2 Stunden 
bei Seite, wobei sich kein Niederschlag zeigen darf. 

Kalium hydric. alcohoL depurat. [KOH-f^Q*] 
Weisse, krystallmische Stücke oder Stängelchen, 
Prüfung auf Löslichkeit, Thonerde, Kalk etc.: 10g geben 
mit 40 cc Wasser eine farblose und klare Lösung. Dieselbe wird ■ 
auf ca. 100 cc verdünnt, mit Essigsäure übersättigt und Ammon 
in geringem Ueberschuss zugegeben; es darf innerhalb 5 Minuten 
keine Abscheid üng von Thonerdeflocken stattfinden und auf Zusatz 
von oxalsaurem Ammon und Schwefelammonium keine Trübung 
entstehen. Erst nach längerem Stehen der Flüssigkeit zeigt sich 
ein geringer Thonerdeniederschlag. 

Prüfung auf Salpetersäure und Schwefelsäure : Die Untersuchung 
wird wie bei Kali caustic. puriss. ausgeführt. 

Prüfung auf Chloride wird wie bei Kali caustic. puriss. aus- 
geführt und darf auf Zusatz von salpetersaurem Silber die Lösung 
1 : 20 ebenfalls nur opalisiren und keinen Niederschlag zeigen. 

Prüfung von Kieselsäure: 5 g werden mit verdünnter Salz- 
säure eingedampft, der Rückstand bei 100** getrocknet und mit 
150 cc Wasser aufgenommen, wobei eine nur wenig trübe Lösung 
entsteht. 

Prüfung auf Kohlensäure: 2 g werden in 10 cc Wasser gelöst 
und diese Lösung in eine Mischung von je 8cc Salzsäure (1,12) 
und 8cc Wasser gegossen; es darf in der Flüssigkeit kein Auf- 
brausen eintreten. 

Anmerkung. Das im Handel vorkommende Kali hydric. alc. dcp. 
ist in Reinheit sehr verschieden. Graue Färbung dieses Aetzkalis, 
Thonerdegehalt, wie er bei der gewöhnlichen Sorte zu gestatten ist, 
zu starker Chlorgehalt und insbesondere Salpetersäure zeigen sich 
sehr oft in ungehöriger Weise. 

Kalium hydric. depurat. [KOH + aq.] 
Weisse, kristallinische Stücke oder Stängelchen. 
Die Lösung in Wasser ist klar und farblos, 
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Prüfung auf Salpetersäure: 2 g werden in 10 cc Wasser gelöst, 
die Lösung mit Schwefelsäure übersättigt, 1 Tropfen mit dem dop- 
pelten Volumen Wasser verdünnter Indigolösung und 10 cc conc. 
Schwefelsäure zugegeben; es tritt keine Entfärbung ein. 

Prüfung auf Kohlensäure: Prüfung wie bei Kalium hydric. 
alcohol. depurat. 

Anmerkung. Das Präparat enthält als Verunreinigungen im 
Gegensatze zu dem reinen Kali ca. 1 Procent Chlorid, femer etwas 
Kieselsäure und Thonerde. 5 g, in 100 cc Wasser gelöst, zeigen nach 
dem Uebersättigen mit Salzsäure und Zugabe von Ammon im Ueber- 
schuss sogleich Thonerdeflocken. (Vergl. in letzterer Hinsicht: Prü- 
fung auf Thonerde bei Kali hydric. alcohol. depurat.) 

W. Dunstan (Archiv f. Pharm. 1886, S. 603) fand im gewöhnlichen 
Kali caust. fus., welches als Reagens gebraucht wurde, 0,34; 0,47; 
0,56; 0,74; 1,0% salpetrige Säure; daneben war auch Nitrat und gegen 
4,5 Procent Chlorid ete. vorhanden. Derartige Präparate sind zu ver- 
werfen. 

Kalium hypermanganic. pur. [KMdO']. 

Dunkelviolette, fast schwarze Prismen von stahlblauem Glänze, 
welche mit 20,5 Theilen Wasser eine blaurothe Lösung geben. 
Die wässerige Lösung (1:1000) ist ohne Wirkung auf Lakmus- 
papier und wird durch Ferrosalze, schweflige Säure, Oxalsäure, 
Weingeist und andere reducirende Körper entfärbt. Viele, leicht 
verbrennliche Substanzen entzünden sich beim Zusammenreiben 
mit dem trockenen Salze unter Explosion. 

0,5 g 4es Salzes müssen, mit 2 g Weingeist und 25 g Wasser 
zum Sieden erhitzt, ein farbloses Filtrat geben, welches weder 
durch Baryumnitrat oder Silbernitrat mehr als opalisirend getrübt, 
noch nach Zusatz von verdünnter Schwefelsäure und metallischem 
Zink durch Jodzinkstärkelösung blau gefärbt werden darf. (Vor- 
schrift der Pharm. Germ. IL) 

Kalium hypermanganic. puriss. [KMnO^]. 

99 — 100 procentig, schwefelsäurefrei, 

Bunkelviolette, grosse Krystdlle. Der Gehalt an K Mn 0* wird 
mit Normaleisenlösung bestimmt. 

Frei von Schwefelsäure: 3g müssen, mit 150 cc Wasser und 
15 cc absol. Alcohol bis zur vollständigen Entfärbung, erhitzt, ein 
Filtrat geben , welches mit einigen Tropfen Essigsäure und Chlor- 
baryum versetzt, nach mehreren Stunden keine Schwefelsäure- 
reaction zeigt. 
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Kalium Jodai puriss. [KJ]. 

Weisse, würfelförmige, an der Luft nicht feucht werdende 
Krystalle von scharf salzigem und hinterher bitterem Geschmack, 
in 0,75 Theilen Wasser, in 12 Theilen Weingeist löslich. Die 
wässerige Lösung mit wenig Chlorwasser versetzt und mit Chloro- 
form geschüttelt, färbt letzteres violett; mit überschüssiger W^ein- 
säure vermischt, giebt sie nach einigem Stehen einen weissen, 
krystallinischen Niederschlag. 

Am Oehre des Platindrahtes erhitzt, muss das Salz die Flamme 
von Anfang an violett färben. Einige Bruchstücke, auf befeuch- 
tetes rothes Lakmuspapier gelegt, dürfen letzteres nicht sogleich 
violettblau färben. 

Die wässerige Lösung (1:20) darf durch Schwefelwasser- 
stoflfwasser nicht verändert und, mit verdünnter Schwefelsäure 
gemischt, auf Zusatz von Stärkelösung, nicht sofort gebläut, 
werden. Veranlasst man mittelst Zink und Salzsäure eine lebhafte 
Gasentwickelung und fügt die mit Stärkelösung versetzte Auflösung 
des Kaliumjodids hinzu, so darf sich diese nicht bläuen. 

20 cc der wässerigen Lösung (1:20) dürfen durch 10 Tropfen 
Baryumnitratlösung nach 5 Minuten nicht getrübt werden. 

Mit einem Körnchen Ferrosulfat und einem Tropfen Eisen- 
chloridlösung, nach Zusatz von Natronlauge gelinde erwärmt, darf 
sich diese Lösung nicht blau färben, wenn man dieselbe mit Salz- 
säure übersättigt. 

Werden 0,2 g Kaliumjodid in 2 cc Ammoniak gelöst, unter Um- 
schütteln mit 13 cc Zehntel-Normalsilberlösung ausgefällt, so darf 
das Filtrat nach Uebersättigung mit Salpetersäure innerhalb 
10 Minuten nicht bis zur Undurchsichtigkeit getrübt werden. 
(Vorschrift der Pharm. Germ. IL) 

Anmerkung. Das zur Herstellung von Normal- Jodlösung anzu- 
wendende Jodkalium muss frei von Jodsäure sein und lässt die Pharm. 
Germ. II. in dieser Richtung mit verdünnter Schwefelsäure prüfen. 
Viele vermischen die Lösung des Jodkaliums mit Stärkelösung und 
etwas Salzsäure. Man wird am besten die Probe in der bei Acid. 
hydrochloric. (Prüfung auf Chlor) angegebenen Weise austlihren. Bei 
Anwendung grösserer Mengen Jodkalium zur Untersuchung auf Jod- 
säure zeigt sich immer violette Färbung; blaue Färbung wäre zu be- 
anstanden. 

Kalium nitric. puriss. [K NO']. 

Farblose, durchsichtige, luft beständige, prismatische Krystalle 
oder krystallinisches Pulver, in 4 Theilen kalten und weniger als 
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der Hälfte seines Gewichtes siedenden Wassers löslich, in Wein- 
geist fast unlöslich. 

Die wässerige Lösung giebt mit überschüssiger Weinsäure einen 
weissen, krystallinischen Niederschlag und färbt sich, mit Schwefel- 
säure und überschüssiger Ferrosulfatlösung gemischt, braunschwarz. 

Die wässerige Lösung (1 : 20) muss neutral sein und darf weder 

durch Schwefelwasserstoffwasser, noch durch Baryumnitrat , noch 

durch Silbemitrat verändert werden. (Vorschrift d. Pharm. Germ. IL) 

Anmerkung. Beckurts fand Kaliumnitrat mit Spuren von 

chlorsäurem Kali verunreinigt. (Archiv der Pharm. 1886, S. 333.) 

Kalium nitros. puriss. [ENO'j. 
Weisse oder sehr schwach gelblich gefärbte, sehr leicht sserflicss- 

liehe Stängelchen^ welche ca. 90 Procent KNO' enthalten. 

Das KNO* wird massanalytisch mit Chamaeleon nach Mohr 

(Titrirmethode) bestimmt. Die Titerstellun^ des erforderlichen 

Chamaeleon geschieht mit salpetrigsaurem Silber. 

Prüfung auf schwere Metalle : In der wässerigen Lösung 1 : 20 

erzeugt Schwefelammonium keinen Niederschlag. 

Anmerkung. Ein lOOproc. Präparat kommt meines Wissens 
nicht in den Handel und es erscheint die Herstelhing eines solchen 
sehr schwierig ; leichter erhält man ein Präparat von 80—90 Procent 
und kann man diesen Gehalt für das Kalium nitrosum puriss. verlangen. 
Von einigen Fabriken wird auch Kalium nitrosum puriss. verkauft, 
das kaum 70procentig ist. Ich bemerke diese Unterschiede besonders, 
weil meines Wissens in der betr. Literatur noch nicht darauf aufmerk- 
sam gemacht ist. 

Kalium rhodanatum puriss. cryst. [CNSK]. 
Weisse Ery stalle, klar löslich in Wasser und in warmem ab- 
solutem Äleohol (1:10). 

Prüfung auf schwefelsaures Sah: Die wässerige Lösung (1 : 20) 
zeigt auf Zusatz von Chlorbaryum innerhalb 5 Minuten keine Ver- 
änderung. 

Prüfung auf Eisen: Die Lösung (1:20) bleibt nach Zusatz 
von wenig verdünnter Salzsäure [1 cc HCl (1,19) + 10 cc Wasser] 
vollständig farblos. 

Prüfung auf sonstige schwere Metalle: Die Lösung (1 : 20) 
zeigt auf Zusatz von Schwefelammonium weder einen Niederschlag, 
noch eine braune Färbung. 

Anmerkung. Rhodankalium ist in verschiedenen Qualitäten im 
Handel. Auch im reinsten Präparate des Handels fand ich häufig 
Spuren von Eisen und Blei. Für die Analyse muss ein Rhodankalium 
verlangt werden, welches schön weiss und absolut frei von ge- 
nannten Verunreinigungen ist. 
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Kalium stibicum pur. [E'H'Sb'O']. 
Weisses Pulver. 

Die Lösung (1 : 250) ist klar, neutral und giebt mit concentr. 
Lösung von Chlornatrium einen Niederschlag. 

Kalium sulfuricum puriss. [K'SO']. 

Weisse, harte Krystalle oder Krystallkrusten , welche in 
10 Theilen kalten und 4 Theilen siedenden Wassers löslich, in 
Weingeist aber unlöslich sind. Die wässerige Lösung giebt mit 
überschüssiger Weinsäure nach einiger Zeit einen weissen krystal- 
linischen, mit Baryumnitrat sogleich einen weissen, in Säuren un- 
löslichen Niederschlag. 

Die wässerige Lösung (1 : 20) muss neutral sein und darf weder 
durch Schwefelammonium, noch durch Ammoniumoxalat, noch durch 
Silbernitrat verändert werden. 

Werden 2 Volumen der Lösung mit 1 Volumen Schwefelsäure 
gemischt und mit 2 Volumen Ferrosulfatlösung überschichtet, so 
darf keine braune Zone entstehen. Am Oehre des Platindrahtes 
erhitzt, darf es die Flamme nicht dauernd gelb färben. (Vorschrift 
der Pharm. Germ. IL) 

Liquor Ammon. caustic. pur. [N H' + aq.] 
Farblosey klare Flüssigkeit. Spec, Gew. 0,925. 
Enthält 20 Procent NH^ 

Prüfung auf Pyridin und Chlorid: 10 cc, mit ca. 30 cc Wasser 
verdünnt, bleiben beim Uebersättigen mit Salpetersäure farblos, und 
diese Flüssigkeit zeigt nach Zusatz von salpetersaurem Silber keine 
Veränderung. 

Anmerkung. In der Literatur ist mehrfach auf einen Gehalt 
des reinen Salmiakgeistes an Pyridin und Pyrrol hingewiesen, und 
ich selbst habe in Mustern verschiedener Bezugsquellen diese Ver- 
unreinigungen, welche entschieden zu beanstanden sind, häufig ge- 
funden. 

Flüchtig: 15 g Salmiakgeist hinterlassen beim Verdunsten 
auf dem Wasserbade im Porzellanschälchen höchstens geringe Spuren 
von Rückstand. 

Anmerkung. Spuren von Rückstand habe ich fast immer beim 
Verdunsten von conc. reinen Salmiakgeist gefunden und kommen 
dieselben wahrscheinlich aus den Aufbewahrungsgefassen. 

Prüfung auf Metalle : 5 cc werden mit 20 cc Wasser und einigen 
Tropfen Schwefelammon versetzt, wodurch keine Veränderung 
eintritt. 
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Anmerkung. Es ist mir Liquor Ammon caustic. pur. zu Händen 
gekommen, der stark zinkhaltig war. Stieren berichtet in seinem 
Buch über einen kupferhaltigen Salmiakgeist. 

Prüfung auf Schwefelsäure : 10 cc werden mit verdünnter Essig- 
säure übersättigt und Chlorbaryum zugegeben ; es zeigt sich nach 
längerem Stehen keine Veränderung. 

Prüfung auf Kohlensäure : 10 cc werden mit 10 cc Wasser und 
40 cc Kalk Wasser vermischt, wodurch keine Trübung entsteht. 

Liquor Ammon hydrosulfurat. [NH^SH + aq.] 
Farblose oder nur schwach gelblich gefärbte Flüssigkeit. 
Entunchelt mit Säuren reichlich Schwefelwasserstoff, wobei sich 

kein gefärbter Niederschlag abscheidet. 

Flüchtig: 10 g sind in der Hitze vollständig flüchtig. 
Prüfung auf kohlensaures und freies Ammon: Durch Zusatz 

von Kalk und Magnesiasalz tritt auch nach dem Erwärmen keine 

Fällung ein. 

Anmerkung. Das Reagens muss, wenn es von der Fabrik ver- 
langt wird, vor Abgabe frisch hergestellt werden. 

Liquor Kali caustic. pur. [KOH + aq.] 
Wasserhelle, klare Flüssigkeit. Spec. Gew. 1,30. Enthält ca. 

33 Procent KOH. 

Die Untersuchung wird wie bei Kalium hydric. alcohol depurat. 

ausgeführt. 

Liquor Natri caustic. crud. N-frei. [NaOH + aq.] 
Wasserhelle oder schwach gelbliche^ klare Flüssigkeit. Spec. 

Gew. 1,30 Enthält ca. 25 Procent Na OH. 

Die Prüfung auf Salpetersäure wird wie bei Kalium hydric. 

puriss. ausgeführt. 

Liquor Natri caust. pur. N-frei. [Na(OH) + aq.] 

Wasserhelle, klare Flüssigkeit. Spec. Gew. 1,30. Enthält ca. 
J27 Procent ^8iOR. 

Die Untersuchung wird wie bei Natrium hydric. alcohol dep. 
ausgeführt. 

Magnesium chloratum puriss. [MgCl'+6H'0]. 

Weisse, iserfliessliche Krystalle. 

Klar löslich in absol. Alcohol: 2 g lösen sich klar in 10 g 
Alcohol absolut. 

Prüfung auf Phosphorsäure: 10 g werden in 50 cc Wasser gelöst, 
Chlorammonium und Ammon im üeberschuss zugegeben, alsdann 
die Flüssigkeit 12 Stunden bei Seite gestellt; es zeigt sich hier€ 
bei kein Niederschlag und keine Trübung. 
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Magnesium carbon. [Mg CO']. 

Weisse, leichte, lose zusammenhängende, leicht zerreibliche 
Massen oder lockeres weisses Pulver, in Wasser fast unlöslich, 
demselben aber schwach alkalische Reaction ertheilend. In ver- 
dünnter Schwefelsäure löst sich dasselbe unter reichlicher Kohlen- 
säureentwickelung zu einer Flüssigkeit, welche, mit Ammoniak 
übersättigt, nach Zusatz von Ammoniumchlorid und wenig Na- 
triumphosphat, einen weissen, krystallinischen Niederschlag giebt. 

In verdünnter Salzsäure muss sich Magnesiumcarbonat farblos 
lösen und, mit Wasser gekocht, ein Filtrat geben, welches beim 
Verdunsten nur einen geringen Rückstand hinterlässt. 

Die mit Hülfe von Essigsäure bewirkte wässerige Lösung (1 : 50) 
darf weder durch Schwefelwasserstoflfwasser, noch, nach Zusatz von 
Ammoniumchlorid und überschüssigem Ammoniak, durch Schwefel- 
ammonium verändert werden. Durch Baryumnitrat oder, nach Zu- 
satz von Salpetersäure, durch Silbernitrat darf die obige wässerige 
Lösung nach 2 Minuten nicht mehr als opalisirend getrübt werden. 

Werden 0,2 g Magnesiumcarbonat mit 2 cc Wasser und 8—9 
Tropfen Salzsäure zum Sieden erhitzt, dann unter jeweiligen Um- 
schütteln 10 cc Ammoniumchloridlösung, 20 cc Wasser, 5cc Am- 
moniak und 6 cc Ammoniumoxalatlösung zugefügt, so darf sich die 
Flüssigkeit nicht sogleich trüben. (Vorschrift der Pharm. Germ. II.*) 

Magnesium oxydat. [MgO]. 

Leichtes, weisses, feines, in Wasser fast unlösliches Pulver; 
in verdünnter Schwefelsäure zu einer Flüssigkeit löslich, welche, 
nach Zusatz von Ammoniumchlorid und mit Ammoniak übersättigt, 
mit Natriumphosphat einen weissen, krystallinischen Niederschlag 
giebt. 

In verdünnter Salzsäure muss sich die Magnesia farblos lösen 
und, mit Wasser gekocht, ein schwach alkalisches Filtrat geben, 
welches beim Verdunsten nur einen sehr geringen Rückstand hin- 
terlassen darf. 

0,2 g Magnesia, mit 5 cc Wasser zum Sieden erhitzt und nach 
dem Erkalten in 5c verdünnter Schwefelsäure gegossen, müssen 
eine Flüssigkeit geben, in welcher sich nach vollkommener Lösung 
nur wenige vereinzelte Gasblasen zeigen. 

Die mit Hülfe von Essigsäure bewirkte wässerige Lösung 
(1 : 50) darf weder durch Schwefelwasserstoflfwasser, noch nach Zu- 

*) Ueber Verbesserungen in der Untersuchungsvorschrift der Pharm. Germ. II. 
siehe die Arbeiten der Pharm. Commission im Archiv d. Pharm. 1886^. 27. j 
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Satz von Ammoniumchlorid und überschüssigem Ammoniak durch 
Schwefelammonium verändert werden. Dieselbe Lösung, mit Sal- 
petersäure angesäuert, soll ferner durch Baryumnitrat nicht, durch 
Silbernitrat nach 2 Minuten nur opalisirend getrübt werden. 

Werden 0,05 g gebrannte Magnesia mit 1 cc Wasser und 5—6 
Tropfen Salzsäure zum Sieden erhitzt, dann unter jeweiligem Um- 
schütteln 7 cc Ammoniumchloridlösung, 15 cc Wasser, 3 cc Ammoniak 
und 4 cc Ammoniumoxalatlösung zugefügt, so darf sich die Flüssig- 
keit nicht sogleich trüben. (Vorschrift der Pharm. Germ. II.) 

Magnesium oxydat., schwefelsäurefrei [MgO]. 

Weisses , Pulver, das mit verdünnter Säure nur Spuren von 
Kohlensäure entunekelt. 

Prüfung auf Schwefelsäure: 3 g werden mit wenig verdünnter 
Salzsäure gelöst, die Lösung auf ca. 100 cc verdünnt, zum Kochen 
erhitzt und Chlorbaryum zugegeben; nach 12 Stunden zeigt sich 
keine Abscheidung von schwefelsaurem Baryt. 

Anmerkung. Die Magnesium carbonic. und Magnesium oxydat. 
enthalten immer etwas Schwefelsäure. Vorstehende schwefelsäure- 
freie Magnesia usta war daher für besondere Zwecke (Eisenimter- 
suchungen), wo absolute Abwesenheit der Schwefelsäure erforderlich 
ist, herzustellen. 

Magnesium sulfuric. puriss. [MgSO*+ 7H'0]. 

Kleine, farblose, an der Luft kaum verwitternde, prismatische 
Krystalle von bitterem, salzigem Geschmacke ; in 0,8 Theilen kalten 
und 0,15 Theilen siedenden Wassers löslich, in Weingeist unlöslich. 

Die wässerige Lösung giebt mit Natriumphosphat bei Gegen- 
wart von Ammoniurachlorid und Ammoniak einen weissen, krystal- 
linischen, mit Baryumnitrat einen weissen, in Säuren unlöslichen 
Niederschlag. 

Die wässerige Lösung (1:20) muss neutral sein und dart 
weder durch Schwefel wasserstoflfwasser nach vorherigem Zusätze 
von Essigsäure, noch, nach Zusatz von überschüssigem Ammonium- 
Chlorid und Ammoniak, durch Schwefelammonium verändert, noch 
durch Silbernitrat nach 5 Minuten mehr als opalisirend getrübt 
werden. Das Salz darf die Flamme nicht andauernd gelb färben. 
(Vorschrift der Pharm. Germ. IL) 

Manganum hyperoxydat. [MnO']. 

Dunkelgraue StücJce, welche ca. 90 Procent Ma^igan hyper- 
oxydat, (MnO*) enthalten: Die Untersuchung wird nap^ der Me- 
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thode von B'resenius und Will ausgeführt. (Fresenius, Quan- 
titative Analyse 2. Band, 6. Aufl., S.380.) 

Anmerkung. Das Präparat dient zur Chlorentwickelung. 

Natrium acetic. puriss. [C*H'0«Na + H»0].*) 

Farblose, durchsichtige, in warmer Luft verwitternde Krystalle, 
mit 1,4 Theilen Wasser eine alkalische Lösung gebend, auch in 
23 Theilen kalten und 2 Theilen siedenden Weingeist löslich. 

Beim Erhitzen schmelzen sie unter Verlust' des Krystall- 
wassers, werden dann wieder fest, schmelzen bei verstärkter Hitze 
nochmals und werden beim Glühen unter Entwickelang von Aceton- 
geruch mit Hinterlassung eines die Flamme gelb färbenden Rück- 
standes zersetzt. 

Die wässerige Lösung (1 : 20) darf weder durch Schwefelwasser- 
stofifwasser, noch durch Schwefelammonium, noch durch Baryum- 
nitrat, noch durch Ammoniumoxalat, noch nach Zusatz von Salpeter- 
säure durch Silbernitrat verändert werden. (Vorschrift der Pharm. 
Germ. H.*) 

Natrium biboracicum pur. [Na'B*0'+ lOH'O]. 

Harte, weisse Krystalle oder krystallinische Stücke, welche 
sich in 17 Theilen kalten, der Hälfte ihres Gewichtes siedenden 
Wassers und reichlich in Glycerin lösen, in Weingeist aber unlös- 
lich sind. 

Die wässerige Lösung färbt Curcumapapier auf Zusatz von 
wenig Salzsäure braun. Am Oehre des Platindrahtes färbt der 
Borax die Flamme gelb. 

Die wässerige Lösung (1 : 50) darf weder durch Schwefel- 
wasserstoflfwasser, noch durch Ammoniumcarbonat verändert werden, 
mit Salpetersäure angesäuert nicht aufbrausen und weder durch 
Baryumnitrat , noch durch Silbernitrat nach 5 Minuten mehr als 
opalisirend getrübt werden. (Vorschrift der Pharm. Germ. H.) 

Natrium bicarbonic. pur. [NaHCO']. 

Weisse, luftbeständige Krystallkrusten oder verwachsend Kry- 
stallmassen von schwach alkalischem Geschmacke; in 13,8 Theilen 
Wassers löslich, unlöslich in Weingeist, beim Erwärmen Kohlen- 
säure abgebend und einen stark alkalischen, mit Säuren aufbrau- 
senden Rückstand hinterlassend. Am Oehre des Platindrahtes 



*) üeber Verbesserung in der Prüfungsvorschrift der Ph. G. II. siehe die Ar- 
beiten der Pharm. Commission im Archiv d. Pharm. 1887, S. 290r^ t 
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färbt es die Flamme gelb; durch ein blaues Glas beobachtet, darf 
dieselbe nur vorübergehend roth erscheinen. 

Mit Natronlauge erwärmt, soll es kein Ammoniak entwickeln. 
Die mit Hülfe von Salpetersäure bewirkte wässerige Lösung (1 : 20) 
darf durch Silbernitrat erst nach 10 Minuten opalisirend getrübt 
werden. Die wässerige, mit Essigsäure übersättigte Lösung (1 : 50) 
darf durch Schwefelwasserstoffwasser nicht verändert und durch 
Baryumnitrat erst nach 2 Minuten opalisirend getrübt werden. 

Lässt man- 2 g Natriumbicarbonat 10 Minuten mit 15 cc Wasser 
in Berührung, so darf in der abgegossenen Lösung auf Zusatz von 
5 g Quecksilberchloridlösung innerhalb 5 Minuten nur eine weisse 
Trübung, kein rothbrauner Niederschlag entstehen. (Vorschrift 
der Pharm. Germ. IL*) 

Anmerkung, lieber Verunreinigungen von Natr. bicarbonic. des 
Handels finden sich in der Literatur verschiedene Angaben. So fanden 
z.B. Mylius und Wimmel häufig Thiosulfatgehalt, femer Arsen, 
und auf einen Ammongehalt ist verschiedentlich aufmerksam gemacht. 
Mir selbst kamen Muster von billigeren und geringeren Sorten Natr. 
bicarbonic. zu Händen, die ebenfalls Ammoniak und Thiosulfat ent- 
hielten und daher verworfen werden mussten. Im Allgemeinen sind 
die besseren Sorten Natr. bicarbonic. des Handels von sehr befrie- 
digender Reinheit und enthalten nur höchst minimale Spuren von 
Chlor oder Schwefelsäure. 

Natrium bisulfuricum puriss. cryst. [SO^HK]. 
Weisse Krystalle. 
Prüfung wie bei Kalium bisulfuricum. 

Natrium bisulfurosum purum. [SO'HNa]. 
Weisses, starh nach schwefliger Säure riechendes Pulver. 
Ca. 90—95procentig: Gehalt an SO'HNa wird mit Zehntel- 
Normaljodlösung bestimmt. 

Prüfung auf Arsen: 5 g werden mit reiner conc. Schwefelsäure 
zur Trockene verdampft, wobei ein Rückstand verbleibt, dessen 
Lösung durch Schwefelwasserstoffwasser nicht verändert wird und 
nach Zusatz einer mit Salpetersäure versetzten Lösung von molyb- 
dänsaurem Ammon bei gelindem Erwärmen nicht gelb gefärbt wird. 
Anmerkung. Beim Trocknen des Präparates an der Luft ent- 
weicht bekanntlich immer etwas schweflige Säure, wesshalb ein 
100 procentiges Präparat und eine genaue Gehaltsgarantie für den 
Handel nicht gut möglich ist. 



*) Ueber Verbesserung der Prüfungsvorschrift der Ph. G. 11. siehe die Arbeiten 
der Pharm. Commission im Archiv der Pharm. 1887, S. 293. Vergl. ferner 
Archiv der Pharm. 1888, S. 35. 
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Natrium carbonic. cryst. ehem. pur. [CO'Na*+ lOH'O]. 

Grosse, durchscheinende KrystaUe, Klar lösUdi in Wasser, 

Prüfung auf Kieselsäure: 20 g werden mit überschüssiger ver- 
dünnter Salzsäure verdunstet, der Ruckstand einige Zeit bei 100'' C. 
getrocknet und dann mit etwas Salzsäure und ca. 150 cc Wasser 
gelöst; diese Lösung ist klar und zeigt keine Kieselsäureflocken. 

Prüfung auf SchwefeUäure : 10 g werden in 150 cc Wasser gelöst, 
die Lösung mit Salzsäure schwach angesäuert, zum Kochen erhitzt 
und Chlorbäryura zugefügt; nach 12 stündigem Stehen zeigt sich 
keine Ausscheidung von schwefelsaurem Baryum. 

Prüfung auf Chlorid: Die schwach saure Läsuiig von 5g Natr. 
carb. cryst. in 50 cc Wasser und verdünnter Salpetersäure wird 
durch salpetersaures Silber nicht verändert. 

Prüfung auf Arsen: 10 g Zinc. met. arsenfrei granulat. werden 
in eine ca. 200 cc fassende Entwickelungsflasche des Marstfschen 
Apparates gebracht und die Wasserstoffentwickelung mit verdünnier 
Schwefelsäure (1:3 Th. Wasser) in Gang gesetzt; nachdem der 
Apparat uiwl die Reagentien in üblicher Weise geprüft sind, löst man 
30g Soda in wenig Wasser, übersättigt diese Lösung mit ver- 
dünnter reiner Schwefelsäure, giebt sie in den Marsh'schen Apparat 
und hält die langsame Gasentwickelung ca. V« Stunde im Gange; 
nach dieser Zeit darf sich kein Arsen-Anflug in der Reductions- 
röhre zeigen. 

Anmerkung. Arsen im kohlensauren Natron ist sowohl von 
Fresenius als auch von Otto gefunden worden, worauf genannte 
Forscher mit Bezug auf Verwendung des Natr. carb. zur gericht- 
lichen chemischen Analyse wiederholt aufmerksam machen (vergl. 
R. Otto, Ausmittelung der Gifte, 6. Aufl., S. 149). 

Prüfung auf schwere Metalle: 20 g werden ia 60cc Wasser 
gelöst, mit Salzsäure übersättigt, Amnion in schwachem Ueber- 
schusse und Schwefelammon zugefügt; es tritt kein Niederschlag 
und keine Trübung oder grüne Färbung ein. 

Prüfung cmf Phosphor säure: Unter Anwendung Fon 20 g wie 
bei Kali caust. puriss. 

Anmefkvng. Obiges besonders reine Präparat ist im Laboratorium 
verscbiedetttlieh ttothw^ndig. 

Das N^tr^ ccurhm pmris». ^Im HaiML» gesnägi Mufig fOr anal^Ü9ehe 
Zwecke; ich fand in demselben gewöhnlich amr Sputen von ßisen, GMomatrittin 
und schwefelsarMrem Natrium, 

In der rollen Soda können schwefelsaures, unter schweflig saures und 
Schwefel- Natrium, femer Silicate, Arsen, Eisen, Chloride, Sulfate ete. entlialten 
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sein. Letztere beiden sind gewöhnlich reichlich vorhanden^ so dass man in der 
salpetersauren Lösung mit salpetersaurefn Silber und Baryumnitrat starke Nieder- 
schläge erhält, Änalgse der rohen Soda siehe Fresenius, Anleitung zu qvMit, 
Analyse 1887, S. 304. 

Natrium carb. sicc. ehem. pur. [Na' CO']. 

Weisses, trockenes Pulver, 

Zur Prüfung werden die bei Natr. carb. cryst. ehem. pur. ge- 
gebenen Vorschriften angewendet. Da das Präparat entwässert ist, 
so ist bei den einzelnen Untersuchungen nur 7» der bei Natr. carb. 
cryst. vorgeschriebenen Mengen zu nehmen. 

Natrium chlorat. ehem. pur. [Na Gl]. 

Weisse Krystalle oder Krystallpulver, 

Klar löslich und frei von Schwefelsäure: 5 g geben mit 20 cc 
Wasser eine klare und neutrale Lösung; dieselbe wird auf 80 cc 
verdünnt, zum Kochen erhitzt und Chlorbaryum zugesetzt; nach 
mehrstündigem Stehen zeigt sich keine Schwefelsäurereaction. 

Prüfung auf alkalische Erden und schwere MetaUe: 10 g 
werden in lOOcc Wasser gelöst, und nachdem die Lösung zum 
Kochen erhitzt wurde, oxalsaures Ammon, kohlensaures Natrium 
und Schwefelammon zugegeben, wodurch keine Trübung entsteht, 

Anmerkung. Vorstehendes chemisch reine Kochsalz wird für 
verschiedene analytische Zwecke, insbesondere zur Titerstellung der 
Silberlösung gebraucht. 

Das Natr, chlorat* puriss,, wie es bislang in den Handel kam, 
ist billiger, als das chemisch reine Präparat und genügt für viele 
analytische Zwecke. Dieses Präparat enthält gewöhnlich geringe 
Spuren von schwefelsauren Salzen, Kalk oder Magnesia und entspricht 
daher nicht vollständig den bei Natr. chlorat. ehem. pur. angegebenen 
Vorschriften. 

Natrium hydric. puriss. e Natrio [Na OH]. 

Weisse, krystaUinische Stücke 

Klar löslich in Wasser und thonerdefrei: Die Prüfung wie 
bei Kalium hydric. puriss. 

Prüfung auf Kalk und schwere Metalle: Die bei der Prüfung 
auf Thonerde erhaltene schwach alkalische Lösung zeigt nach Zusatz 
von oxalsaurem Ammon keine Veränderung, und Schwefelammon 
gibt darin keinen Niederschlag. 

Prüfung auf Kieselsäure: Wie bei Kalium hydric. puriss. 

Prüfung auf Schwefelsäure: Wie bei Kalium hydric. puriss. 
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Prüfung auf Chlor: Die mit Salpetersäure angesäuerte Lösung 
(1:20) zeigt nach Zusatz von salpetersaurem Silber keine Ver- 
änderung. 

Prüfung auf Salpetersäure: Wie bei Kalium hydric. puriss. 

Nur Spuren von Kohlensäure: 2 g werden mit 10 cc Wasser 
gelöst und die Lösung in eine Mischung von 8cc Salzsäure (1:12) 
und 8cc Wasser gegossen; die Flüssigkeit zeigt hierbei nur ein 
schwaches Perlen und kein Aufbrausen. 

Natrium hydric. alcohol. dep. oder purum [Na OH]. 

Weisse, Jcrystallinische Masse, oder weisse Stängelchen ; in 
Wasser klar und farblos löslich. 

Prüfung auf Löslichkeit, Thonerde, Kalk und schwere Metalle : 
10 g geben mit 40 cc Wasser eine klare Lösung, dieselbe wird auf 
circa 100 cc verdünnt, mit Essigsäure übersättigt und Ammon in 
geringem Ueberschuss zugegeben, wobei sich nur wenig Thonerde- 
flocken abscheiden. Zusatz von oxalsaurem Ammon und Schwefel- 
ammon erzeugt darauf keine Niederschläge. 

Prüfung auf Salpetersäure: Wie bei Kalium hydric. puriss. 
Prüfung auf Chlor: Wie bei Kalium hydric. alcohol. dep. 
Prüfung auf Kieselsäure: Wie bei Kalium hydric. alc. dep. 
Prüfung auf Schwefelsäure: Die Lösung (1 : 20) zeigt nach dem 
Ansäuern mit Salzsäure und Zusatz von Chlorbaryum nur schwache 
Trübung, so dass die Flüssigkeit in 2 cc weitem Reagensglase nicht 
undurchsichtig wird. 

Prüfung auf Kohlensäure: Wie bei Natrium hydric. e Natrio. 
Anmerkung. Das Präparat kommt im Handel häufig sehr stark 
schwefelsaure- und chlorhaltig vor; ich habe Muster, welche die Be- 
zeichnung „alcohol. depurat.^ hatten, untersucht, deren angesäuerte 
Lösungen starke Niederschläge mit Ohlorbaryum und salpetersaurem 
Silber gaben und die nicht besser waren, als die dritte Qualität des 
Handels. 

Natrium hydric. dep. [Na OH]. 

Weisse, krystallinische Stücke oder Stängelchen; die Lösung 
in Wasser ist klar und farblos. 

Prüfung auf Salpetersäure: Wie bei Kalium hydric. dep. 

Prüfung auf Eisen und Kalk: Wie bei Kalium hydric. dep. 

Prüfung auf Kohlensäure: Wie bei Kalium hydric. ofep. 

Als wesentliche Verunreinigung enthält dieses Präparat im 
Gegensatz zu dem reinen Natron circa 1— 27« Chlorid. ^ t 
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Natrium hydric. cum caice (Natronkalk). 

Gröbkörniges Pulver. 

Prüfung auf Salpetersäure: 20 g werden im Reagensglase 
unter Zusatz von etwas chemisch reinem Traubenzucker geglüht; die 
sich hierbei entwickelnden Dämpfe röthen feuchtes Curcumapapier 
nicht. 

Die Untersuchung auf Spuren von Salpetersäure wird zur Con- 
trole nach der bei Kali hydric. puriss. angegebenen Reductions- 
methode ausgeführt. 

Natrium hyposulftiros. puriss. [S'0*Na*+2H*0]. 

Farblose, durchscheinende KrystaUe, 

Prüfung auf kohlensaures , schwefelsaures und schwefligsaures 
Natrium: 5 g werden in circa 50 cc Wasser gelöst und Chlorbaryum 
zugesetzt, wobei sich kein Niederschlag zeigt. 

Prüfung auf freies Alkali: Die Lösung 1:10 ist klar und 
röthet sich mit Phenolphtalein nicht oder nur schwach. 

Anmerkung. G. Topf (Zeitschrift f. analyt. Chemie 1887) hat in 
letzter Zeit verschiedene Muster von Natr. hyposulfuros. untersucht und 
sagt, dass das^im Handel- vorkommende Präparat fast immer von vorzüg- 
licher Reinheit sei. Bestimmung mit Normaljodlösung ergiebt in Folge 
der den Hyposulfitkrystallen anhaftenden Feuchtigkeit gewöhnlich 
nur ca. 98o/o S« 0« Na« -f 2H»0. 

Natrium nltrlc. puriss. [Na NO'].*) 

Farblose, klar lösliche KrystaUe, 

Prüfung auf Kalk, schwere Metalle etc, : 5 g geben mit 50 cc 
Wasser eine neutrale Lösung, welche auf Zusatz von Amman, oxal- 
saurem Amman und Schwefelamman nicht verändert wird. Auch 
die wässerige, mit wenig Salzsäure angesäuerte Lösung, zeigt auf 
Zusatz von Schwefelwasserstoff keine Veränderung. 

Prüfung auf Schwefelsäure : 5 g in 100 cc Wasser gelöst, zeigen 
auf Zusatz von Chlorbaryum nach längerem Stehen keine Ver- 
änderung, 

Prüfung auf Chlorid: lg, in 20 cc Wasser gelöst, giebt auf 
Zusatz von etwas Salpetersäure und salpetersaurem Silber keine 
TrübuncL 

*) lieber Prüfung dieses Präparates vergl. auch die Arbeiten der Pharm. 
Commission des deutschen Apothekervereins im Archiv der Pharm. 1888, 

S. 58. y--^ T 
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Natrium nitrosum puriss. [KaNÖ']. 

Farblose Meine Krysialh oder StängeMien. Das Präparat ist 
QS—lOOprocerUig. Quantitative Bestimmung siehe unter „Kali 
nitrosum." 

Prüfunff auf schwere Metalle: Die Lösung (1:20) in Wasser 
zeigt auf Zusatz von Schwefelammonium keine Veränderung. 

Natrium phospboric. ammoniat. pur. (Phospliorsalz), 

[P0*HNa(NH*) + 4H'0]. 

Farblose KrystaUe. 

Prüfung auf Verunreinigungen: 

Am Platindraht giebt das Präparat eine klare und farblose 
Perle, 

Der in der wässerigen Lösung durch Silbernitrat erzeugte 
gelbe Niederschlag muss sich in Salpetersäure klar lösen. 

Natrium woiframic. puriss. [Na'WO*+ 2H*0]. 

Farblose KrystaUe. 

Bestimmung der Wolframsäure: 

Man zersetzt das Salz durch Salzsäure, verjagt dieselbe bei 
120—125* C. vollständig, löst das entstandene Chlormetall in Wasser, 
filtrit, wäscht die Wolframsäure mit verdünnter Salpeterlösung 
aus und bestimmt die Wolframsäure nach dem Auswaschen der 
Salpeterlösung mittelst salpersäurehaltigen Wassers, gewichtsana- 
lytisch. 

Prüfung auf Chlorid und Sulfat: Die Lösung (1:20) wird 
mit Salpetersäure gekocht, filtrirt, und zu einem Theil des Fil- 
trats einige Tropfen Lösung von salpetersaureni Silber zuge- 
geben; es tritt nur geringe Trübung ein. Der andere Theil des 
Filtrats wird mit Lösung von Chlorbaryum versetzt, wonach sich 
ebenfalls nur schwache Trübung zeigt. 

Anmerkung. Natrium woiframic, welches in der Analyse bis- 
weilen Verwendung findet, kommt in sehr verschiedener Form in den 
Handel. Die billigen und gering procentigen technischen Sorten 
zeigen gewöhnlich starken Gehalt an Chlornatrium, schwefelsaurem 
und kohlensaurem Natrium. Ich habe in einer Probe S0% kohlen- 
saures Natrium (auf wasserhaltige Soda berechnet) gefunden. Das 
bessere Präparat, welches auch für analytische Zwecke genommen 
wird, soll höchstens schwach alkalische Reaction zeigen. 
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Platlnum bichloratum sicc. pur, [PtCI*+ 2HC1 + 6H'0]. 
Bräunlich gelbe, trockene krystaUinische Stücke. 

Löslichkeit in Alcohol: lg löst sich klar in lOcc Alcohol 
absolut. 

Anmerkung. Platinchlorid, welches beim Lösen in Alcohol 
einen erheblichen grüngelben Bodensatz zeigt, und daher wahrschein- 
lich chlorürhaltig ist, habe ich im Handel verschiedentlich angetroflfen. 
Ein solches Präparat, das sich gewöhnlich auch mit sehr dunkel- 
brauner Farbe in Wasser (1 : 10) löst, während die Lösung des guten 
Präparates heller ist, muss beanstandet werden. 

2 g werden stärk geglüht, das rückständige Metall mit ver- 
dünnter Salpetersäure (5cc Salpetersäure, 1,20 spec. Gew. + 20 cc 
Wasser) auf dem Wasserbade V^ Stunde digerirt, filtrirt, das Filtrat 
eingedampft und geglüht; es verbleiben nur wenige (höchstens 
4—5) mg Bückstand. 

Anmerkung. Spuren von Rückstand sind auch nach Hager 
(Handbuch der Pharm. Praxis) unvermeidlich und stammen aus den 
Gefassen, in welchen das Platin mit der starken Säure gelöst wird. 

Plumbum acetic. puriss. [Pb(C'H'0')' + 3H'0]. 

Farblose, durchscheinende, schwach verwitternde Krystalle oder 
weisse krystallinische Massen, welche nach Essigsäure riechen, sich 
in 2,3 Theilen Wasser und in 28,6 Theilen Weingeist lösen. Die 
wässerige Lösung besitzt einen süsslich zusammenziehenden Ge- 
schmack und wird durch Schwefelwasserstoff schwarz, durch Schwefel- 
säure weiss und durch Kaliumjodid gelb gefällt 

Das Salz muss mit 10 Theilen Wasser eine klare oder nur 
schwach opalisirende Lösung geben , welche durch Kalium ferro- 
cyanat. rein weiss gefällt wird. (Vorschrift der Pharm. Germ, n.) 

Plumbum chromic. pur. [CrO^Pb]. 
Gelbbraunes Pulver. 
Beim Glühen entwi<ikelt sich keine Kohlensäure, 

Plumbum oxydat. puriss. [PbO]. 

Hellgelbes Fulver: 

Prüfung auf Kohlensäure, Kupfer, Thonerde und metallisches 
Blei: 2 g werden im Reagensglase mit 5cc Wasser Übergossen, 
dann nach und nach Essigsäure im Ueberschuss zugefügt, wobei 
eine Entwickelung von Kohlensäure nicht stattfindet. Die^uf diese 
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Weise erhaltene Losung ist klar oder uur wenig trübe und zeigt 
keinen Bodensatz von metallischem Blei. Die essigsaure Lösung 
wird mit Schwefelsäure ausgefällt. Das Filtrat hiervon zeigt nach 
Zusatz von Ammon im Ueberschuss keine Abscheidung von Thon- 
erdeflocken und keine blaue Färbung. 

Anmerkung. Es wurden von mir Muster Plumb. oxydat. puriss. 
verschiedener Bezugsquellen untersucht und mehrfach ein starker 
Gehalt von kohlensaurem Blei (10—20%) gefunden. Auch Thonerde 
und Kupfer kommt häufig vor. Manche Präparate sind in Folge emes 
erheblichen Gehaltes an Mennige von rother Farbe. 

Solutio Indiginis. 

Intensiv blau gefärbte Flüss^igkeit ; enthält einen Theil besten 
Indigo in 50 Theileu der Lösung. 

Stannum chloratum crysi pur. [SnCl'+ 2H'0]. 
Farblose Krystaüe. 

Prüfung auf Erden und Alkalien: 3 g werden mit 100 cc Wasser 
gelöst, mit Salzsäure versetzt, mit Schwefelwasserstofif ausgefällt, 
der Niederschlag abfiltrirt und das Filtrat verdunstet; es verbleiben 
. nur Spuren von Rückstand. 

Prüfung auf Schwefelsäure: Die Lösung 1 : 100 giebt nach dem 
Ansäuern mit Salzsäure auf Zusatz von Chlorbaryum keinen Nieder- 
schlag. 

Prüfung auf Ammoniak: Das Präparat entwickelt beim Erhitzen 
mit Natronlauge kein Ammoniak. 

Prüfung auf Arsen: 2 g werden mit 10 cc concentrirter reiner 
Salzsäure einige Minuten gekocht, wobei die Flüssigkeit vollständig 
klar und farblos bleibt. 

Anmerkung. Ein starker Schwefelsäuregehalt kommt häufig in 
den Handelspräparaten vor. 

Tannin puriss. [C"H"0"]. 

Weisses oder gelbliches Pulver oder glänzende, kaum gefärbte, 
lockere Masse, mit gleich viel Wasser und mit 2 Theilen Weingeist 
eine klare, schwach, eigenthümlich , nicht nach Aether riechende, 
sauer reagirende und zusammenziehend schmeckende Lösung gebend, 
löslich in 8 Theilen Glycerin, unlöslich in absolutem Aether. Aus 
der wässerigen Lösung (1:5) wird durch Zusatz von Schwefelsäure 
oder von Kochsalz die Säure abgeschieden; Eisenchlorid erzeugt 
einen blauschwarzen, auf Zusatz von Schwefelsäure wieder ver- 
schwindenden Niederschlag. 
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Die Lösung in 5 Theilen Wasser muss auf Zusatz eines gleicben 
Volumens Weingeist klar bleiben, und die weingeistige Flüssigkeit 
darf sich auch durch Hinzufügung von 0,5 Volumen Aether nicht 
trüben. 

1 g hinterlässt beim Einäschern einen nicht wägbaren Bück- 
stand. (Vorschrift der Pharm. Germ. IL) 

Uraniinii nitrlc. puriss. cpyst. [NO'(ürO) + 3H"0]. 

Schöne, grimg^e^ grosse KrystaMe, 

Prüfung auf Schwefelsäure: Die Lösung (1 : 20) giebt mit Chlor- 
baryum nach 5 Minuten langem Stehen keine Trübung. 

Prüfung auf Erden: Die Lösung (1:20) ist nach Zusatz von 
überschüssigem kohlensaurem Ämmon klar. 

Prüfung auf sonstige Metalle: 5 g werden mit 5 cc Salzsäure 
versetzt, auf 100 cc verdünnt und in die Lösung Schwefelwasser- 
stoff eingeleitet, wobei kein Niederschlag entsteht. 

Prüfung auf UranoxydulsaU : 1 g in 20 cc Wasser gelöst und mit 
1 cc Schwefäsäure angesäuert, röthet sich auf Zusatz von 1 Tropfen 
Normalchamäleon (1 cc = 0,0056 Fe). 

Anmerkung. Ueber Untersuchung einiger Uranpräparaie d«8 , 

Huiddfl «ehe J. König, Kepertor. t analyt. CheMie. 84 Nr. 11, S. 161. 

Zincum metaHic, absolut arsenfrei [Zn]. 

MetdäiglänBeni. Wind granvdirt, in Pdver und in Stmgelchen 
hergestellt. 

Prüfwng auf Arsen: 20 g werden in eiöer ca. 200 cc fassenden 
Ewtwicbelungsflasche des Marsh'schen Apparates gebracht, und die 
Wasserstoflfentwickelung mit verdünnter Schwefelsaure (l : 3 Th. 
Wasser) im Gange erbsS^bm, bis das Metall zum grössten Theile 
gelöst ist, was einigeStunden dauert. Es zei-gt «idi nach Beendi- 
gung des Versuchs kein Arsen-Anflug in der Reductionsröhre. 

Ziffcutn metaHic. puriss. [Zu]. 

Glänzendes, weisses, wenig ins Bläulichgraue spielendes Metall, 
welches granulirt, als Pulver und Stängelchen in den Handel kommt. 

Prüfung auf Arsen: Wie bei Zincum metallic. arsenfrei an- 
gegeben. 

Prüfung auf Eisen, Blei, Kupfer etc,: 10g werden mit ca. 
60 cc Wasser und 15 cc conc reiner Schwefelsäure in einem Fläsch- 
chen, das mit Gummiventil verschlossen ist, gelöst; die Lösung 
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zeigt keine oder höchstens unwägbare Spuren ungelöster schwarzer 
Flocken von Blei etc. Man fügt, wenn das Zink bis auf einige 
Körnchen gelöst ist, 1—2 Tropfen Normal - Chamäleon (1 cc = 
0,0056 Fe) hinzu, wodurch deutliche Röthung entsteht. Das Metall 
ist daher in 10 g frei von Eisen oder enthält nur höchst minimale 
Spuren von Eisen. 

Zur genauen Bestimmung wird die verdünnte Schwefelsäure 
ohne Zink ebenfalls mit Chamäleon titrirt. 

Anmerkung. Präparate, welche erheblichen Eisengehalt und 
beim Lösen starke Bleiabscheidungen zeigen, kommen im Handel vor 
und sind fär »puriss.« zu verwerfen. Die Eisenbestimmung wird zur 
Controle auch in der Weise ausgeführt, dass man 10 g Zink in ver- 
dünnter Salzsäure löst, etwaiges Eisen durch Salpetersäure-Zusatz 
oxydirt und nun mit Ammon im Ueberschuss fallt; etwaiges Eisen" 
oxyd scheidet sich in Form brauner Flocken ab, welche mit ammon- 
haltigem Wasser ausgewaschen und nach dem Trocknen und Glühen 
gewogen werden. 

Ueber die Analyse des Zinks vergleiche auch Fresenius, Anlei- 
tung zur quantitativen Analyse, 6. Auflage, 2. Band, S. 373. Eben- 
daselbst s. Untersuchung von Zinkstaub. 

Zincum metallic. pulv. (Zinkstaub) [Zn]. 

Graues Pulver. 

Enthält 85—90^0 Zincum metallic. 

Ueber Prüfung vergl. Anmerkung bei Zinc. metallic. puriss. 

Anmerkung. Zur Salpetersäurebestimmung nach der Reductions- 
methode verwende ich Zincum metallic. abs. arsenfrei pulv. und Ferrum 
hydrogenio reduct. puriss. Ph. G. II. (Vergl. Anmerkung zur Salpeter- 
säurebestimmung im Abschnitt »Kali hydric. puriss.«) 

Das Zincum tnetoMic. ahs* arsenfrei pulv. ist ein metall- 
glänzendes Pulver, welches ca. 98% Zincum metallic. und daneben als 
erhebliche Verunreinigung nur Blei und Eisen enthält. 

Das Ferrum hydrogen. red. puriss. Pharm. Germ. II., also das reine 
Präparat, wie es in den Apotheken Verwendung findet, enthält ca. 
95% metallisches Eisen, ca. 5% Eisenoxyd und sonst nur mmimale 
Spuren von Verunreinigungen. 
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Beriehtignngen und Znsätze. 



S. 5, Z. 2 von oben lies: im Mai 1888 in Hannover stattgehabten Besprechung 
statt: in Hannover stattgehabten Besprechung. 

» 7 , » 3 von oben : Diese Vorschriften der Pharm. Germ. H. wurden ohne 
wesentliche Veränderung abgedruckt. 

» 9, »13 von oben lies: oxalsaurem Ammon statt: oxalsaures Ammon. 

»12, » 4 von oben lies: Prüfung auf Arsen, schwere Metalle ^) Thonerde 
und Kalk statt: Prüfung auf schwere Metalle, Thonerde und 
Kalk. Ferner füge diesem Abschnitt hinzu: lieber arsenfreie 
Salzsäure zur gerichtlichen chemischen Analyse siehe : K. Otto, 
Ausmittelung der Gifte, 6. Aufl., S. 142 ff. 

» 20 , * 5 von oben lies : In Zeitschr. für analyt. Chemie statt : In Fresenius' 
Zeitschrift. 

» 23, » 4 von unten lies: Ammonium oxalic. puriss. statt: Ammonium 
oxalic. 

»23, »15 von unten lies: welche nach Zeitschr. für analyt. Chemie 1876 
etc. statt: welche nach Fresenius' Zeitschrift 1876 etc. 

»25, »14 von unten lies: Baryum acetic. puriss. statt: Baryum acetic. 

» 28 , » 1 von oben lies : Calcium chlorat. cryst. puriss. statt : Calc. chlorat. 
crystallisat. 

»30, »14 von oben lies: Cuprum oxydat. pur. pulv. statt: Cuprum oxydat. 
pur. ponderos. granulat. — Das grannlirte Rnpferoxyd muss 
denselben Reinheitsgrad besitzen wie das Cupr. oxyd. pur. pulv. 

» 31, » 9 von unten: bei Ferrum sesquichlorat. cryst. füge hinzu: Gelbe, 
kry stallin ische, trockene, in Wasser, Weingeist und Aether lös- 
liche Masse. 

»31, »18 von oben lies: zur Titerstellung der Chamaeleonlösung statt 
zum Stellen der Normal- Chamaeleonlösung. 

»46, »17 von oben lies: Magnesium carbonic. statt: Die Magnesium car- 
bonic. 



*) Ich habe hier und in Prüfungsvorschriften anderer Reagentien die kurze 
Bezeichnung „schwere Metalle^^ benützt. Welche Gruppen schwerer Metalle 
damit im einzelnen Falle gemeint sind, ist dem Analytiker aus der stets genau 
beschriebenen Prüfungsweise (z. B. Zugabe von Schwefelammon) bekannt, uud 
wurde daher keine weitere Erklärung beigefügt. y-^ t 
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Inhalts-Verzeichniss. 



Acid. aceticura puriss. conc. S. 9. 

AcicL canninicum pur. S. 10. 

Acid. chromicum puriss. schwefelsäure- 
frei. S. 10. 

Acid. citricum albiss. puriss. S. 10 

Acid. hydrochloric. pur. 1,19 spec. Gew. 
S. 11 und S. 58. 

Acid. hydrofluoric. fumans puriss. S. 13. 

Acid. hydro - silicico. fluoric. puriss. 
S. 13. 

Acid. molybdänic. pur. S. 13. 

Acid. molybdänic. puriss. ammoniak- 
frei. S. 14. 

Acid. nitric. pur. 1,20 spec. Gew. S. 14. 

Acid. nitric. fum. pur. S. 15. 

Acid. oxalic. puriss. S. 15. 

Acid. phospho-molybdänic. sohlt. S. 16. 

Acid. phospho-wolfraraic. sohlt. S. 16. 

Acid. pyrogallic. bisublimat. S. 16. 

Acid. sulfuric. puriss. 1,84 spec. Gew. 
S. 16. 

Acid. sulfuric. fumans. S, 18. 

Acid. tartaric. puriss. S. 19. 

Aether puriss. 0,720—0,722 spec. Gew. 
S.19. 

Aether puriss. wasserfrei, über Na- 
trium destillirt. S. 20. 

Alcohol absolut, pur. 0,796 spec. Gew. 
S.21. 

Alcohol amylic. pur. S.21. 

Alcohol methylic. puriss. S.21. 

Alcohol sulfuris. pur. S. 22. 

Ammonium carbon. puriss. S. 22. 

Ammonium chlorat. S. 22. 

Ammonium fluorat. puriss. S. 23. 

Ammonium molybdänic. puriss. S. 23. 



Ammonium nitric. puriss. S. 23. 

Ammonium oxalic. puriss. S. 23. 

Ammonium sulfuric. puriss. S. 24. 

Anilin purum. S. 24. 

Argentum metalHc. puriss. S. 24. 

Argentum nitric. pur. S. 24. 

Baryum acetic. puriss. S. 25. 

Baryum carbonic. puriss. S. 25. 

Baryum chlorat. puriss. S. 26. 

Baryum hydric. cryst. puriss. S. 27. 

Baryum nitric. puriss. S. 27. 

Bismuthum oxydat. hydric. puriss. S. 27. 

Calcium chlorat. puriss. cryst. S. 28. 

Calcium chlorat. pur. sicc. S. 28. 

Calcium oxydat. e marmora. S. 28. 

Calcium oxydat. aus Doppelspath. S. 28. 

Calcium sulfuric. pur. praec. S. 28. 

Charta exploratoria coenilea und ru- 
bra, sowie andere Indicatoren. 
S.29. 

Chloroform pur. S.29. 

Cobaltum nitric. puriss. S. 29. 

Cuprum metallic. puriss. S. 30. 

Cuprum oxydat. pur. pulv. S. 30 und 
S.58. 

Cuprum oxydat. pur. ponderos. granu- 
lat. S.30U.58. 

Cuprura sulfuric. puriss. cryst. S.30. 

Diphenylamin pur. S. 31. 

Ferro-Ammon sulfuric. puriss. cryst. 
S. 31. 

Ferrid-Kalium. cyan. puriss. S. 31. 

Ferro-Kalium. cyan. puriss. S. 31. 

Ferrum sesquichlorat. cryst. S^ 31 und 
S.58. 

Ferrum sulfurat. S. 32. f^ t 

Digitized by VjOOQIC 



— 60 - 



Ferrum sulfuric. oxydulat. puriss. S. 32. 

Ferrum hydrogen. red. puriss. S.57. 

Hydrargyrum bichlorat. corros. puriss. 
8.32. 

Hydrargyrum nitric. oxydulat. puriss. 
S.33. 

Hydrargyrum oxydat. praec. flav. 
puriss. S.33. 

Hydroxyiamin muriat. puriss. S.33. 

Jod. resublimat. puriss. S.33. 

Kalium bichromic. cryst. puriss. S. 34. 

Kalium bisulfuric. puriss. S.34. 

Kalium%roraic. puriss. S.34. 

Kalium carbonic. puriss. S.34. 

Kalium chloric. puriss. S.35. 

Kalium chromic. flav. puriss. S. 36. 

Kalium c^anat. puriss. S. 36. 

Kalium hydric. puriss. S. 36. 

Kalium hydric. alc. depurat. oder pu- 
rum. S.36. 

Kalium hydric. depurat. S.39. 

Kalium hypermanganic. pur. S. 40. 

Kalium hypermanganic. puriss. schwe- 
felsäurefrei. S. 40. 

Kalium jodat. puriss. S. 41. 

Kalium nitric. puriss. S. 41. 

Kalium nitros. puriss. S. 42. 

Kalium rhodanat. puriss. S. 42. 

Kalium stibicum pur. S. 43. 

Kalium sulfuric. puriss. S. 43. 

Liquor Ammon caust. pur. 0,925 spec 
Gew. S. 43. 

Liquor Ammon hydrosulfurat. S.44. 

Liquor Kali caust. pur. 1,30. S. 44. 

Liquor Natri caust. crud. N-frei 1,30.S.44. 

Liquor Natr. caust. pur. N-frei 1,30. S. 44. 

Magnesium chlorat. puriss. S.44. 



Magnesium carbonic. S. 45. 
Magnesium oxydat. S. 45. 
Magnesium oxydat. schwefelsäurefrei. 

S.46. 
Magnesium sulfuric. puriss. S. 46. 
Manganum hyperoxydat. S.46. 
Natrium acetic. puriss. S. 47. 
Natrium biboracic. S. 47. 
Natrium bicarbonic. pur. S.47. 
Natrium bisulfuric. puriss. cryst. S. 48. 
Natrium bisulfurosum pur. sicc. S. 48. 
Natrium carbonic. ehem. pur. cryst. S. 49. 
Natrium carbonic. ehem. pur. sicc. S. 50. 
Natrium chlorat. ehem. pur. S. 50. 
Natrium hydric. puriss. e Natr. S. 50. 
Natrium hydric. alc. depurat. S. 51. 
Natrium hydric. depurat. S. 51. 
Natrium hydric. c. calce S. 52. 
Natrium hyposulfuros. puriss. S. 52. 
Natrium nitric. puriss. S.52. 
Natrium nitros. puriss. S. 53. 
Natrium phosphoric. ammoniat. pur. 

S.53. 
Natrium wolframic. puriss. S.53. 
Platinum bichlorat. sicc. pur. S.54. 
Plumbum acetic. puriss. S.54. 
Plumbum chromic. pur. S.54. 
Plumbum oxydat. puriss. S.54. 
Solutio Indiginis. S. 55. 
Stannum chlorat. cryst. pur. S. 55. 
Tannin puriss. S. 55. 
üranium nitric. puriss. S. 56. 
Zincum metallic. abs. arsenfrei. S. 56. 
Zincum metallic. puriss. S.56. 
Zincum metallic. pulv. (Zinkstaub). S.ö7. 
Zincum metallic. abs. arsenfrei pulv. 

S.57. 
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